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SUSPENSIONS AQUEUSES DE MATIERES MINERALES ET LEURS UTILISATIONS. 

Suspensions aqueuses de mati^res min^rales desti- 
nees a f'industrie papetlere contenant comme agent disper- 
sant et^ ou d'aide au broyage un copolymere constitue: 

a) d'au moins un monomere ^ insaturation ethylenique 
et a fonction carboxylique, 

b) .eventuellement d'au moins un monomere a insatura- 
tion ethylenique et h fonction sulfonique ou phosphorique ou 
leur melange, 

c) 6ventuellement tfau moins un monomere a insatura- 
tion ethylenique et sans fonction carboxylique. 

d) d*au moins un monomere tensloactif oxyalkyle a insa- 
turation Ethylenique et termine par une chaTne hydrophobe. 

L^urs utilisations dans la fabrication du papier ainsi que 
dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 
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SUSPENSIONS AQUEUSES DE MATIERES MINERALES ET LEURS 

UTILISATIONS 



La presente mvention conceme de nouvelles suspensions aqueuses de charges 
mmerales destinees a Tindustrie papetiere et leurs utilisations dans la fabrication du 
papjer arnsi que dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 

En effet ces suspensions aqueuses de charges minerales. de rh6ologie permettant une 
facflite d'emploi. sont mises en oeuvre pendant la fabrication de la feuille de papier 
ou de carton en les melangeant aux suspensions aqueuses de fibres cellulosiques afm 
damehorer I'opacite. la blancheur ou rimprimabilite du papier obtenu. 

Elles sont egalement mises en oeuvre. dans toutes les applications oii le papier est 
couche. sous forme de compositions aqueuses appelees sauces de couchage. 
constitiiees essentiellement d'eau, de liants et de pigments ou charges minerales. 

Ces pigments ou matieres minerales, qui peuvent etie de diverses origines ont une 
affinite difTerente vis-a-vis de I'eau en fonction de leur nature. 

Ainsi une premiere categoric est constituee des substances mineiales a surface 
hydrophile chargte telles que par exemple les carbonates de calcium naturels ou 
synthetiques. notammem les craies, les caldtes ou les marbres. les dolomies ou bien 
encore les kaolins ainsi que le sulfate de calcium ou les oxydes de titane. le blanc 
satin, les hydroxydes d'alumim'um ou autres. 

Une deuxieme comprend des charges minerales 4 surface hydrophobe telles que par 
exemple le talc, le mica ou autres. 

Or ces deux types de substances minerales. qui n'om pas le meme comportement 
rh6ologique lorsqu'elles sont mises en suspension dans I'eau notamment a forte 
concentration, doivent cependant disposer des memes entires de qualite pour 
lutihsateur. Les suspensions aqueuses de substances minerales doivent ainsi 
presenter une limite d-ecoulement suffisammem elevee pour eviter tout risque de 
sedimentation auisi qu' une viscosite Brookfield sufTisamment elevee mais pas trop 
pour permettre d'^viter toute prise en masse des particules de matieres minerales 
rendant ainsi possible une mampulation aisee par Futflisateur malgre un stoclcage 
pendant plusieuis jours dans des cuves sans agitation. De plus, ces suspensions 
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doivent avoir une teneur en matiere minerale la plus elevee possible afin de 
dimmuer tous les couts de transport inherents a la quantite d^eau presente. 

Jusqu'a aujourdTiui, les suspensions de matieres minerales 4 surface chargee 
hydrophne contenaient classiquement des agents dispersants ou d^aide au broyage 
qui etaient des polyaciyJates de has poids moJeculaire (EP J 00 947 EP 542 643 FP 
542 644). ' . * 

Mais, ces agents ont le d^savantage de ne pas etre efficaces pour la mise en 
suspension et/ou le broyage des substances minerales a surface hydrophobe tefles 
que le talc ou Je jnica qui sonl couramment uiilisees seules ou en melange. 

Ainsi Ihomme du metier dispose jusqu'a aujourdTiui de suspensions de charges 
mmerales a surface hydrophobe contenant d-autres agents dispersants et/ou d-aide au 
broyage qui son! des copolymeres dnnl I'un des monom^res a une staicture 
tensioactive (EP 3235. EP 215 565). Mais ces copolymeres ont alors I'inconvenient 
de ne pas etre efficaces pour la mise en suspension et/ou le broyage de matieres 
mindmles A suifece bydrophile teUes que Jes carbonates de calcium ou les kaolins, le 
sulfate de calcium, les oxydes de titane. le Wane satin, les hydroxydes d'aluminium 



20 ou autres 



Confrontee a ce probltoie d"utilisation d^agents dispersants et/ou d'aide au broyage 
propres a un type de matiere minerale. la Demanderesse a mis au point, apres de 
nomhreuses xechcrches, de iiouveUes suspensions dc charges pigmcntaires minerales 
qui. quelle que soit la nature de la substance minerale ont les memes pioprietes 
rheologiques et contiennent le meme agent dispersant et/ou d'aide au broyage. 

Ainsi. un des buts de I'invention est d'obtenir des suspensions aqueuses de matieres 
minerales manipulables aisement par Tutnisateur et utiTTsabTes dans Te domaine 
papetiet, que ces matieres minerales aient des surfaces chargees hydrophilcs ou des 
sur&ces hydrophobes. 

Ce but est atteint grace a Tutilisation comme agent dispereant et/ou d'aide au broyage 
dVm copolymere constitue : . 

a) d-au moins un monomere a insaturation 6thylenique et a fonction carboxylique. 

b) eventuellement d'au mpins un monomdre a insaturation ethyl6nique et a fonction 
sulfonique ou pho^horique ou leur melange. 
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c) eventudlement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et sans 
fonction carboxylique, 

d) d'au moins un monomere tensioactif oxyalkylc a insaturation ethylenique et 
tertnme par une chame hydrophobe dom le racDcaJ est selectionne en vue d'une mfse 
en oeuvxe du copolymere comme agent dispersani et/ou d'aide au hroyage quel que 
son le type de substances minerales a disperser et/ou broyer. 

Un autre but de IWntion est I^tilisation de ces suspensions aqueuses de charges 
mmemles selon Frnvention dans la fabrication du papier, et des sauces de couchage 
du papier. ^ 



Les suspensions aqueuses de matieres minerales. selon I'invention. et repondant aux 
cnteres de qualite precitee. se caract&isent en ce que le copolymere. agent 
oispetsant ou d'aide au hroyage est constituc : 

a) d'au moins un monomere a insatumtion ethyldnique et a fonction carboxylique 
chois. parmi les monoacides, tels que Tacide acrylique. methacnrlique. crotonique 
isocrotomque, cinnanttique, les diacides. tds que I'acide itaconique. Imnariquc,' 
7f T"*"^' anhydrides d'acides carboxyJiques. tels que I'anhydride 
maleique et les hemiester^ de diacides. tels que les monoeste,^ en C, a d des 
acidcs maldique ou itaconique, ou Jeuis melanges, 

b> dventuellement d'au moins un monom^e 4 insaturation ethylenique et a fonction 
sulfomque choisi pamu Tacide ^lamido-methyl propane sulfomque, le 
methallykulfonate de sodium, les acides vinyl sulphonique et les acides styrene 
sulfomque ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacnrlate 
d'ethylene glycol, le phosphate de mdthacfylate de propylene glycol, le phosphate 
dacrylate dedaylene glycol, le phosphate d'acrylate de propylene glycol et leurs 
ethoxylatsou leurs melanges, 

c) eventudlement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et sans 
foncdon carboxylique. choisi dans le groupe constitu^ par les esters des acides 
acrylique ou methaciyhque, tds que Jes acrylates ou methacxylates de methyle, 
ethy e. butyle. 2^thy|.hexyle, ou par I'acrylonitrile, le mdthaczylomtrile. I'acetate de 
viny e. styi^e, le methylstyrene. le diisobutylene. la vinylpyrrolidone la 
^ylcaprolactame ou encore les amides insatuies tels que I'acrylamide.' le 
m^thaciylamide ou leurs deriv<Ss substitu^s comme par exemple le 
dmiethylammopropyle acrylamide ou methaciylamide. les esters acryliques ou 



2766107 



methacryliques de glycol, le methaciylamido-propyl -trimethyl ammonium chlorure 
ou sulfate, le methacrylate de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi 
que leurs homologues en acrylate et en acrylamide quatemises et/ou le 
dimethyldiallylammonium chlorure, 

d) d'au moins un monomere oxyallcyle a insaturation ethylenique et terminc par une 
chaine hydrophobe, de formule generate (I) : 



Rj_(CH2_CK_0)r,^_(CH2_CH2_0)a_(CH2_CH_0>p 
dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inferieur ou deal 
a 100. 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde d'ethylene inferieur ou egal a 100, 

- q un nombre au moins egal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)<100, 
Rl lliydrog^e ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 I'hydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe des esters 
acrylique, raethacrylique, malciquc. itaconique. crotonique. vinylphtalique 
ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple les acrylurethanne, 
methacrylurethanne, a-a' dimethyl-m-isopropenyl-benzylurdthanne, 
allylurethaime, 

R' represente le radical hydrophobe tel que les groupes lineaires ou ramifies 
alkyle. alkylaiyle, aiylalkyle. aryle ayant au moins 22 atomes de carbone ou 
bien des dialkyles amines ayant au moins 22 atomes de carbone. 

Plus particulierement cette suspension aqueuse de matiires minerales selon 
invention contenant un copolymere comme agent dispersant ou daide au broyage 
se caracterise en ce que ledit copolymere est consritue : 

a) de 99 % a 10 % en poids et encore plus particulidrement de 97 % 4 50 % en poids 
d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et 4 fonction carboxylique 
choisi parmi les monoacides, tels que I'acide aciylique. methaciylique, crotonique. 
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isocrotonique. cinnamique. les diacides, tels que I'acide itacoruque. fumanque 
maleique. ci^aconique. les arfiydrides d-acides carboxyliques, tels que Tanhydride 
malcque et les hemiesters de diacides, tels que les monoesters en Cj a C4. des 
acides maJeique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethyJenique et a 
fonction suJfonique choisi pdimi I'ac.de acrylamidomethyl propane sulfonique le 
methaHylsulfonate de sodium, les acides vinyl sulphonique et les acides styrLe 
sulfonjquc ou a fonction phosphoiique choisi panni le phosphate de methaciyJale 
d'ethylene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
d'aciylate d-ethylene glycol, le phosphate d-aciylate de propylene glycol et leun 
etboxyJats oii Jeurs melanges, 

c) de 0 % i 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation 6thylenique et 
sans fonction caibo>o.lique, choisi dans le groupe constitue par les estere des acides 
acryhque ou methacrylique. tels que Jes acryJates ou methacryJates de methyle, 
6thyle, butyle, 2-ethyl.hexyIe. ou par ractylonitrile. le methacryIonitiile.racetate de 
vmyle, le styrfine, le methylstyrene, le diisobutylene. la vinylpyrrolidone la 
vmyJcaproJactame ou encore Jes amides insahires tels que racrylamide* Je 
methacrylamide, ou leurs derives substitues comme par exemple le 
dimethylaminopropyle acrylamide ou methacrylamide. les esters acryliques ou 
methacryhques de glycol, Je methacryiamido-propyj -trimethyl ammonium chJorure 
ou sulfate, le m^thaciylate de trimethyl ammonium ethyl chJorure ou suJfatc ainsi 
que -leurs homologues en acrylate et en acrylamide quatemises et/ou le 
dunethyJdiaUyJammcmium chlorure, 

d) de 1 % a 90 % en poids et encore plus particulierement de 3 % a 50 % en poids 
d'au moins un monomere oxyalfcyl^ a insanuauon 6thylenique et tennine par une 
chaine hydrophobe, de fbnmile gen^iale (I) : 

«^<CH2_^0)n,_(CH2_CH2_0)„_(CH2_Cft^ ^ 

dans laquelle : ■ 

- m et p representent un nombre de motifs d-oxyde d-alkylene inferieur ou eeal 
i 100, ^ 

- n represente un nombre de motifs d^oxyde d ediylene inferieur ou egal a 100. 

- q un nombre au moins ^gal i. l et tels que : 

0<q(i»+m+p)< 100. 
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Rl ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 I'hydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable. appartenant au groupe des esters 
acrylique, methacrylique, maleique. itaconique. crotonique. vinylphtalique 
ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple les acrylurethanne, 
methaciylurethanne. a-a' dimethyl-m-isopropenyl- benzyl urethanne. 
allylurethaiine, 

R* represente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou ramifies 
alkyle, alkylarylc. arylallcyle. aryle ayant au moins 22 atomes de carbone ou des 
diallrylamines ayant au moins 22 atomes de carfoone, 

le total des constituants (a), (b), (c) et (d) 6tant 6gal a 1 00 

et en ce <pie le copolymere a une viscosity specifique au plus egale a 25. 

Ce copolymere est obtenu par des proced& connus de copolymerisation radicalaire 
en solution, en emulsion directe ou inverse, en suspension ou precipitation dans des 
solvants appropries, en presence de systemes catalytiques et d'agents de transfert 
connus. 

pc polymire obtenu sous forme acide et eventuellement distille, peut Sire egalement 
partiellenient ou totalement neutralise par un ou plusieuis agents de neutralisation 
disposant dSmc fonction monovalente ou d'une fonction polyvalente tels que par 
exemple ceux choisis dans le groupe constitue par les cations alcalins. en particulier 
le sodium, le potassium ou I'ammonium ou encore les amines primaires, secondaires 
ou tertiaires aliphatiques et/ou cycltques telles que par exemple la stearylamine, les 
ethanolamines (mono-, di-. triethanolamine), la mono et di^thylamine, la 
cyclohexyiamine, la methylcyclohexylamine ou bien encore ceux choisis dans le 
groupe constitu^ par les cations divalents alcalino-terreux. en particulier le 
magnesium et le calcium, ou encore le zinc, de meme que par les cations trivalents. 
dont en particulier raluminium. ou encore, par certains cations de valence plus 
6levee. 



Chaque agent de neutralisation intervient alors selon des taux de neutralisation 
propres a chaque fonction de valence. 
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Ce copolymere obtenu peut etre utilise sous la forme totalement acide ou 
partielJement neutralisee ou totalement neutralisee. 

Selon one autre variante. le copolymere issu de la reaction de copolymerisation peut. 
eventuellement avant ou apres la reaction de neutralisation totaJe ou partielle etre 
traite et separe en plus.eun; pha.ses. selon de. procedes statiques ou dynamiques 
connus de rhomme de I'art, par un ou plusieurs solvants polaires appaitenant 
notamment au groupe constitue par J'eau, les alcools tels que par exemple le 
methanol. I'ethanol. le propanol. Tisopropanol. les butanols. les cetones telles que 
notamment I'acetone. la methyl^yl^tone. la cyclohexanone ou bien encore le 
tetrahydrofurane, le dim<ithylsulfoxyde ou leurs melanges. 

L-une des phases correspond alors au copolymere contenu dans la suspension 
aqueuse, de matieres minerales, selon I'invention. 

La viscosite spteifique du copolymere est symbolisee par la lettre ii et est 
determinee de la maniere suivante. 

On prend une solution de polymerisat de fafon a obtemr une solution conespondant 
a 2,5 g de polymere sec neutralise a la soude et a 50 ml d'une solution d'eau 
b.permutee. Pu.s. on mesure avec un viscosimetre capillaire de con.stante de Baume 
6gale a 0,000105 plac^ dans un bain thermostate a 250C le temps d'ecoulement tfun 
volume donne de la solution pr^itte contenant le copolymere. ainsi que le temps 
decoulemcnt du mSme volume de la solution d'eau bipermutee depourvue dudit 
copolymere. n est alois possible de d^fuiir la viscosite specifique t, grace a la 
V relation slu vante : 

(temps d'ecoulemem de d'ecoulemem de 

la solution de polymere) . ,a solution d'eau permutee) 



temps d'ecoulement de la solution d'eau permutee 



Le tube capillaire est generalement choisi de telle maniere que le temps 
decpulement de la solution d'eau permutee depourvue de copolymere. soit d'environ 
90 a 100 .secondes. donnant ainsi des mesures de viscosite specifique d'une tres 
bonne precision. 

Les matieres minxes mises en oeuvre dans I'invention sont d'origine tres diverses 
et peuvent se classer en deux categories. 
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La premiere categoric est constituee des substances minerales a surface hydrophile 
chargee telles que par exemple les carbonates dc calcium synthetiques ou naturels, 
notamment les craies. les calcites. les marbres, ou les ddomies ou hien encore les' 
kaolins, le suJfate de calcium, les oxydes de titane ou le blanc satin ou les 
hydroxydes d'aluminium ou tout autre mineral a surface hydrophile. 

La dcuxieme comprend des charges minerales a surface hydrophobe telles que par 
exemple le talc ou ie mica ou tout autre mineral a surface hydrophobe. 



Ainsi, outre le copolymere utilise corame agent dispersant ou d'aide au broyage 
cette suspension aqueuse de matieres raineraJes se caracterise en ce que la ou 
Icsdites matieres minerales sont choisies .soit panmi les subiStances minerales a 
surface hydrophile charg^ telles que les carbonates de calcium naturels ou 
synthetiques, notamment la craie. la calcite. le marbre. ou la dolomie ou les 
15 IcaoHns. le sulfate de calcium, les oxydes de Htone, ou leurs melanges, .soit choisie 
parmi les substances minerales a surface hydrophobe telles que notamment le talc 
ou le mica ou leurs melanges, ou bien encore sont un melange de charges minerales 
a .surface hydrophile et de charges minerales a .surface hydrophobe. 



En pratique, une maniere d'effectuer le delitage de la ou des substances minerales a 
diqjcrser consiste a preparer sous agitation une solution aqueuse de I'agent de 
dispersion, scion Tinvention dans laquelle est introduite la ou les substances 
minerales ^ disperser. 

25 Selon I'invention, I'agent de dispersion est introduit a raison de 0,05 % i 5 % en 
poids de la fraction sechee desdits polymeres par rapport a la masse s6che de la ou 
des substances minerales a afTiner. 



De meme en pratique. I'operation de broyage de la ou des substances minerales a 
affiner iconsiste a broyer la ou les substances minerales avec un corps broyant en 
paitiailes tres fines dan.<5 un milieu aqueux contenant I'agent d'aide au broyage. On 
forme alors une suspension aqueuse de la ou des substances minerales a broyer. 

A la suspension de la ou des substances minerales k broyer, on ajoute le corps 
35 broyant de granulometrie avantageusement comprise entre 0,20 ct 4 millimetres. Le 
COTB broyant se presente en general .soas la forme de particules de mat^naux aassi 
divers que I'oxyde de silicium. I'oxyde d'aluminium. I'oxyde de arconium ou de 
leurs melanges, ainsi que les resines synthetiques de haute durct^, les aciers, ou 
autres. tin exemple de composition de tels corps broyants est donnd par le brevet 



BNSOOCIO: •cFH_^Z7Bei07AiJ_> 



9 



2766107 



FR 2 303 681 qui decrit des elements broyants formes de 30 a 70 % en poids 
d-oxyde de zirconium. 0.1 a 5" % d^oxyde d-afuminium et de 5 a 70 % d-oxyde de 
-siUcunx caqK hroyaniestde prif£r£Di:ca,o.ul6 A.la.suspeasioo en mc quanliie 
telle que le rapport en poids entre ce materiau de broyage et la ou les substances 
in.nerafes a broyer soit d^au moins 2/1. ce rapport etant de preference compris entre 
-Ifislimiies3/J. e±5/l. 

he melange de la suspension et du corps broyant est alors soumis a Taction 
mecanique de brassage, telle que ceffe qui se prodiiit dans un broyeur cfassique a 

Selon I'invention, I'agent de dispersion et/ou d'aide au broyage est egalement 
mtroduit au sein du melange Torm€ par fa suspension aqueuse de substances 
.numtalfisfit par.lc carps hwyantAxai^a ski OJIS %A5 % m poids de Ja-j6actiao 
sechee desdits polymeres par rapport A la masse sechc de la ou des substances 
mineralesaafUher. 

Le temps necessaire pour aboutir a une excellente finesse de la ou des substances 
rmnerafes apres broyage varie sefon fa nature et fa quandte des substances 
mmcraJes i broyer^ et selon le mode dlagitation utilise et la tempeiaiure du jmUieu 
pendant I'operation de broyage. 

Lorsque la ou les substances minerales sont une ou plusieurs matieres minerales 4 
suifece liydropfiire, fa suspension aqueuse de matieres miherafes. sefon finventibn, 
4X>ssede iinc Umile ilecQutecnfint ^levie ainsi iju'une viscosite Brookfield faible A 
des teneurs en matiere seche clevees c'est-4^ire rfau moins 45 % et 
prefgrentieirement d'au moihs 6*0^0. 

Lorsque la ou les substances minerales sont une ou plusieure mati^es minerales i 
surfece hydrophobe, fa suspensibn aqueuse tfe matieres minerales. sefonTinventibn, 
-posscdeegalememoineUmiledlecou 

faible 4 des teneurs en matiere seche elev6es c'est-a-dire d'au moins 45 % et 
praterentieffement d'au mbihs 60 %. 

De meme. lorsque les substances minerales sont un melange de matieres minerales 
a surfece ftydropfufe et de matieres minerafes a surface hydrophobe fa suspension 
-aqueuse xle matinees minccales. selon .I'inventibn. possede ome limite d'ecnulement 
elcvde ainsi qu'une viscosity Brookfield faible a des teneurs en matiere s6che 
acvees c'cst-4-<fire d'au moins 45"% et pi*f6rentiellement 6^0 %. 
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Les proprietes rheoldgiques precitees des suspensions aqueuscs de mati^res 
minerafes selon I'mvenfion pemettent feurs miscs en ocuvre dans rindustrie 
papetiere notammmentcomme de charge de masse du papier ou comme constituaot 
essentiel de sauces de couchage. 

Xes -sauces .de couchage. .<;elon J.'inventiiin .sont preparics de manierc conaue par 
I-homme du metier par melange dans l eau, des suspensions de charges minerales 
selon Tinvention et d-un ou pfusieurs fiants d-ongine naturefle ou synthetique tels 
que par exemple I'amidon. la carboxymethylcellulose. les alcools polyvinyliques ou 
encore des. latex du type styrene-butadiene ou styrene-aciylate ou encore des latex 
acryfiques ou viiiyljques ou autres. 

Les sauces de couchage peuvent 6galement contenir de maniere connue des additifs 
usuels tefs que des modificateuis de rheologie. des charges orgaiiiques. des agents 
anti^mousse, des a^nt$ optiques. des agents biocides, des lubrifiahts. des 
hydroxydes alcaJins et autres. 

La portee et I'interdt de Tinvention seront mieux per?us grace aux exemples 
suivants. qui ne sauraient etre fimitatifs et notamment quanta I'drdrc d-ihtroduclSbn 
des divers constituantsjdesjsa-i^asioas. 

EXEMPLE 1 • 

Get exempfe conceme ta preparation die suspensions aqueuses de carbonate de 
.Galctum. 

A cet effet pour chacun des essais suivants, effectuM a partir d^un marbre provenant 
du gLsement de Gummeni (Aulriche) de granulometrie dont 90 % des particules ont 
un diametre inferieur a 2 micrometres .on introduit, en pluie et sous agitation dans 
un becher de deux litres contenant de I'eau, une quantite diufit maibre n&essaire 
pour obtenir une saspension a 65 % de concentration en .matiAre jseche. Ce hecher 
contient en -outre une quantite de copolymdre a tester correspondant a 0,5 % en 
poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche pr&ente dans 
.la^suspeasipn. 



Apiife "20 minutes d-agilatibn. on mesure. a temperature ambiante. les viscosites 
BewrfrfieldA raided!un vis«>«!imetre Brookfield type RVT a 10 tours par minute 
(t/min) et 100 t/min a I'aide du mobile ad^quat 
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Essai n** 1 



Get essai. inustrant fart anterieur, met en oeuvre un pofyacnyfate de sodium de 
VLScmite-specifiqufifigalfi^ 0,45. 

Essai n° 2 ; 

Cet essa.. .nustrant Tart anterieur. met en oeuvre un meTange constitue de 25 parts 
en poids d'un polyaciylate de sodium de viscosite specifique egale a 0.45 et de 75 
parts en poids d'un polyoxyde d'alkylene commercialise sous le nom de Pluronic PE 
4300 par iasocicte "BASF. 

Essai n'*3 : 

Cet essai. iflustrant Tiiivenfibn, met en oeuvre un pofymere neutraTise a TOO % par 
I^^soude. de viscasite specifique egale a 4.35 et compose, en pourcentage massique. 

90"% d'acide aciyfiique 

-to % de .methacryjate sis tristyiyl phenol fithoxyle oivec 25 .males d^oxyds 
d'^ylene. 

Essai n° 4 : 

Cet essai. ilTustrant i'invention, met en oeuvre un pofymere neutrafise a 100 % par 
la soude, de viscosite sp6cifique egale a 4.38 et compose, en pourcentage massique. 

90% d'acide aciyfique 

IQ %. de mcthaciylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
d'ethylSne. . . 

Essai n° 5 : 

Cet. essai, iflustrant I'invenfibn. met en oeuvre un pbfymSre neutr^isc a lUO % par 
la soude. de viscosity specifique egale k 4.43 et compost, en pourcentage massique 

de : . 

90 % d'acide aciyfique 

10 % de methaciylate de tristyryl phenol ^hoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 6 : 

Cet essai. illiistrant I'iiiventibn, met en oeuvre un pofymere neutrafise a 100 % par 
la .soude. de viscosiuS sp6cifique 6gale a 2.54 et compose, en pourcentage massique. 

95 % tfacide acrylique 
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5 % de methacrylate. de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alkyle fineaire a 22 atomes de caibone. m et p sent egaux a zero, 

jq = .U£t.o.=.25. 

Essai n° 7 : 

Get essai, iirustrant f invention, met en oeuvre un polymere neutrafise a 100 % par 
lasoude, de viscosite specifique egale a 1 .52 et compose, en pourcentage massique. 
de: 

95"% d'aciife acryfique 

5 % de methacrylate, de fomiule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R' est un groupe -N-(R"R") avec R" et R- des chaines alkyles lineaires a 12 atomes 
de carbone. m et p sont egaux & zero, q =1, etn=3D. 

Essai n° 8 : 

Get essai. iflustrant rinvention, met en oeuvre un pofymere neutrafise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 2.47 et compost, en pourcentage massique. 

de: 

$^5"% d'acide acryfique 

5 % de methacrylate. de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R" est un groupe alkyle ramifie a 28 atomes de carbone. m et p sont egaux a zero, 
q= 1. etn='25: 



Essai n° 9 : 

Get essai, illustrant I'ihvention, met en oeuvre un pofymere neutralise i 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 1.79 et compose, en pourcentage massique. 

de : 

95"% d'acidie acryfique 

5 % de methacrylate. de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
R* est un groupe alkyle ramifie i 30 atomes de carbone. m et p sont egaux k zero, 
30 q = 1, et n = 25. . . ' 

Essai n" 10 : 

Get essai, illustrant l'ii»ventibn, met en oeuvre un polym^ire neutrafise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 2,59 et compose, en pourcentage massique. 
35 de : 

90 % d'acide aciyfiique 

10 % de methacrylate, de formule generale (0 dans laquelle le radical hydrophobe 
R" est un groupe alkyle ramifie 4 32 atomes de carbone. m et p soiit ^gaux 4 z6ro. 
q= r. etn = Z5. 
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Essai n° 1 1 • 

Get essai. illustrant rinventibn, met en oeuvre un pofymere neutralise a iVU % par 
la soude. de viscosite .specifique egale a 5.49 et compose, en pourcentage massique. 

5 80 % d'acide acrylique 

2 % d'acrylate d^yl^ 

8 % d'acide methaciylique 

10 % de methacrylurethanne. de fomiule generale (I) dans laquelle ic radical 
hydrophobe R' est un radical tristyrylphenyl. m et p sont egaux.a^£ro q = 1 
10 n = 25. .-1 

Essai n" 12 : 

Get essai. illustrant I'ihvention. met en oeuvre un pblymere neutralise a 100 par 
15 de"^"*^*"' ^"^"^ specifique egale a 3.02 et compose, en pourcentage massique. 
97 % d'acide acrylique 

3 % de methaciylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

20 Essai n" 13 • 

Get essai. illustrant I'invention. met en oeuvre un polyiriere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 3.94 et compose, en pourcentage massique. 

93 % d'acide acryltique 

-25 7 o/o de methacT^latc de tristyryl phinol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 

d'^ylene. 

Essai n° 14 : 

_ Get essai, illustrant Tinventibn, met eh oeuvre un polym&e neutralist a 100 % par 

-3Q •^ ^^"^e.^Je viscosite specifique egale a 3.74 et compost, en pour^^ 

de : 

Jf5 % d'acide acrylique 

U % de methaciylate de tristyryl phenol 6thoxyl6 avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. ^ 



33r 



Essai n° 15 • 

Get essai. illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralist a 100 % par 
to soude. de viscositt specifique egale aT;53et compost, en pourcentage massique. 
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85 % d'acide acrylique 
5 % rfacide methacrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d' ethylene. 

"5" 

Essai 16 : 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a y,5if et compose, en pourcentage massique 
xlc: 

10 85 % d'acide aciylique 
5"% d*acide itaconique 

1.Q % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene, 

15 Essai 17 : 

Cet essai, ilfustrant Tinvention, met en oeuvre im polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale d 7 J 6 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

85 % d'acide acryiique 
-2SI 5 %.d'acide maleiqiie 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d^ethylene. 

Essai 18 : 

^ Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un pofyinere neutrafise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique 6gale a 6,68 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

85 % d*acide acrylique 

5 % dacide acrylamido-methyl-propane-sulfonique 
30 10 % de methacrylate de tristyryl ph6nol ethoxyld avec 25 moles d'oxyde 

d'ethylene, 

Essai 19 : 

Cet essai, illustrant Tinvenfibn, met en oeuvre un pofymere neutraTisfe a 1 00 % par 
.35 la soude, de viscosite specifique egale a 4,38 et compose, en pourcentage massique, 

de : 

85% d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 
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10 o/o de methacorlate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d*ethylene. 

Essai 20 : 

Cat essai. .ilustrant I'invention, met en oeuvre un pdfymere neutrafise a 100 % par 
la soude. de viscosUe specifique egale a 5.71 et compose, en pourcentage massique. 

fS5 % d'acide acrylique 

5 % de phosphate de methacrylate d-ethylene glycol 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol 6thoxyl6 avec 25 moles d'oxyde 
d''ethyf6ne. 

Esszu n° 21 : 

Cet essai. iffustrant rinvention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 par 
la soude. de vi.Wt6 specifique egale a 5.49 et compose, en pourcentage massique. 

K0 % d'acide acryfique 
2 % d'aciylate d'etbyle 
S% d*acide methaciylique 

10 % de methacrylurethanne, de formule generafe (0 dans laquefle le radical 
hydrophobe R' est un radical tristyiylphenyl. m et p sont egaux i zero, q = l,.et 
n = 25. 

Essai n" 22 : 

Cet essai, iflustrant I'invenfion. met en oeuvre un pofymere neutralise a TOO % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 0.67 et compose, en pourcentage massique. 

95"% d'acide aciylique 

5 % de methacrylate de tristyryl phenol ahoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d*^yl6ne. ' 

Essai n° 23 : 

Cet essai. ifliistrant I'iiivention, met en oeuvre un pdfymere neutralise a 100 % par 
b soude. de viscasite specifique egale a 1.94 et compose, en pourcentage massique. 

90 % d*acide acrylique 

1.0 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d*6thylene. 
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Essai n° 24 : 

Cet essai, iMustrant l'inventibn. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 2.66 et compose, en pourcentage massique. 

de ; 

90 % d'acide acryfique 

1.Q % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d-ethylene. 



ra 
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Essai n° 25 : 

Cet essai, ifliistrant rihventibn, met en oeuvre un pofymere neutrafise a lUO % par 
U SQudfi,. Jki viscosite specifique ^le A .Ufi4 £t xompose. en .pourcentage 
massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

1.0 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



Essai n*> 26 : 

Cet essai, illiastrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a7a % par la 
soude. de viscosite specifique egale a 4.35 et compose, en pourcentage massique. 
20 de: 

90 % d'acide acrylique 

1.0 % de methacrylate de tristyryl ph6nol ethoxyld avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



25 



Tous lies r^sultats exp6rimentaux sont consign^s dans ie tableau 1 suivant 
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La lecture du tableau I permet de mettre en evidence Tobtention de suspensions 
aqueuses de carbonate de calcium selon rinvenfion ayant des viscosites Brookfield 
-faihlfs.. 

Cette lecture permet en outre de constater que I'utilisation d\m polyacrylate en 
association avec un pofyoxyde d-alkyrene, formulation couiamment utifisee pour la 
mise en suspension de substances minerafes a surface hydrophobe ne permet pas 
d'obtenir des suspensions de carbonate de calcium a faible viscosite Brookfield. 



'EXEMPLE? 

Cetexfimple UJiKtre l'in.ventinn.et conceme la.nceparatiftn.d'une saspension aquease 
de carbonate de calcium a teneur en matiere seche dgaJe a 45 %. 

A cet effet pour I'essai suivant n° 27. efiectue a partir d'un marbre provenant du 
gisement de Gummem (Autriche) de granulbraetrie dbnt 90 % des parficiiies ont un 
diametre inferieur a 2 micrometres .on introduit. en pluie et sous agitation dans un 
becher de deux litres contenant de I'eau, une quantite dudit marbre necessaire pour 
obteiiir une suspension a 43 % de concentration en matiere seche. Ce becKer 
contient en. outre une quantite xle .copolymerfi a tester jcorreispondant a QJ23 % en 
poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche pr6sente dans 
la suspension. 

Le copolymdre mis en ocuvre est un polym^re neutralist a 100 % par la soude, de 
viiscositc specifique fegafe a 4.T5- et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'adde aciylique 

10 % de methaciylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Aprds 20 minutes dagitation, on mesure, a temperature ambiante. les viscosites 
"Brookfieftf a Taide d-un viiscosimetre "Brookfieltf type TJVT a 10 tours par minute 
(t/min) et 1 00 t/min. a I'aide du mobile adequat. 

Ces viscosites sont respectivement 6gales a 790 mPa.s et 1 10 mPa.s. 



EXEMPLFl • 

Cet exemple conceme ^ement la prdparation dc suspensions aqueuses de 
cadxinate de calcium mats de granulomttrie plus grossiere. 
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A cet effet pour chacun des essais suivants. efTectues a partir d'un mart,re provenant 
d un gBsement norvegien de granulometrie dont 60 % des partcufes ont un diametre 
Jfeneur a 2 micrometres .on. introduit. en pluie et sous ag,tat.on dans un hecher de 
deux htres contenant de I'eau, une quandte dudit marbre necessaire pour obtenir une 
y suspension .75 % de concent^t,on en matiere seche. -Ce becher condent en outre 
une quanfte de copolymere a tester correspondant a 0.5 en poids de «>palymere 
sec par rappon au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Brookfieftf crCT) a ra.de d'un viscosimetre BrookfTeld type DVITa 100 t/niin S I'aide 
jau.racihilcadequat 

Ces viscosites Brookfleld sont egalement determinees apres 24 heures 2 jours. 
^ 3 jours et une semaine de stockage sans agitation. * . . 

La mesure de la viscosite Brookfield avant agitation (viscosite AW AG) apres 7 jour^ 
de stockage ayant 6t6 effectuee. Techantiiron est agite afin de detemiiner fa 
viscosite Brookfield.apias.agitatibn (visca^^ 

20 Par ailleurs ces echantillons sont dilues a 72 % et stockes pendant 7 jours sans 
agitation^afin de regarder s'if y a sedimentation: par introduction d^iuie spatufe 
Jiisqu:auJ5QndjduilacQn. apauuc 

Essai n° 28 : 

.VL"scQsrtcj5pecifiquejegal£.aO,45. 
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Essai n° 29 : 

Cet es«i.jm«rant rmvenSm. met cn oeuvre ui. polymere neutraHsi i lOo % par 
la«»rfe. do vi«:<«W ^.rKp^ «g„. 4 ,,,4 e. co»,po^. en pourcentage n,a«iq^ 

90 % d'acide acryfique 

d^et^ylene ^ P*^""' ^^♦'^'^'^ «vec 25 moles d'oxyde 



£ssai,n^30 



Cet e^ illuarant I'invention. met en oeuvre un polymire neutmlisi 4 100 % mr 
hsoude.de viscosite specifique ^ i 7.02 e. compos*, en pou.cenu^ m,«i<,^ 
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97 % d'acide acrylique 

3 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxylc avec 25 moles d^oxyde d'ethylene. 

Essai 3 1 : 

Get essai, iOustrant rinvention, met en oeuvre un pdfymere neutrafise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4^8 et compose, en pourcentage.massique, 
de: 

{^5"% d'acide acryfique 
JS .% jd!aciylamide 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyl6 avec 25 moles d'oxyde 
d^ethyfene. 

Essai 32 : 

Get essai, illustrant rihventSon, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
lasoude, de viscosite specifique egale a 5,49 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

go % d'acide acryfique 
i % xilacTylate d'ethyje 
8% d'acide methacrylique 

10 % de methacryfurcthanne, de formule generafe (Q dans faquelle le radical 
hydrophobe R' est un radical tristyrylphfinyU^ro £X p^nt egaux .a j:ern, q = J,.et. 
n = 25. 



Tous les resultats exp^rimentaux sont consignes dans le tableau 2 suivant. 
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rookfield en mPa.s a 100 i/min 
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La lecture du tableau 2 permet de mettre en evidence I'obtention de suspensions 
aqueuses de carbonate <fc calcium ayant des viscosites Brodfcfieltf faibfes et stabfes 
daas Je temps £t .ne presentant aucune tendance k -sediroenter malgre la 
granulometrie moins fine des particules constitutives. 

■EXEMPLE4. .:. 

Cet exemple concenie la preparation de suspensions aqueuses de talc. 

Dans ce but. avec le mSme mode operatoire a I'exception de la duree d^agitation qui 
est de 43 minutes et Te meme materiel que ceux utifises dans Texempfe precedent. 
fiO-mfilangedu.talc£inntaIc Cl-0/le.la_sfici6teJinnmineiaLs.a.vec une xjuantiied^eau 
necessairc pour obtenir une suspension a 65 % de concentration en matiere seche et 
une quanfite de copofymere a tester correspondant a 2.0 % en poids sec de 
copolymerc acide sec par rapport au poids total jde.matierjs jseche pr^nte daas.la 
suspension. 



Essai n° 33 : 

Cet essai, ilTustrant Tart anterieur, met en oeuvre un pdlyacrylate de sodium de 
-20 viscasilej5pecifique.£gale.a.O,45. 

La mise en suspension est impossible a cause du blocage de I'agitateur du a une 
viscosite trop eleveie. 

25 Essai n" 34 • 

Cet essai, iffustrant fart anterieur, met en oeuvre un roeTange constituc de IS parts 
en poids d^un polyacrylate de sodium de viscosite .specifique 6gale a 0,45 et de .75 
parts en poids d'un polyoxyde d-alkylene commercialism sous le nom de Pluronic PE 
4300 par la societe BASF. 

Essai n° 35 . 

Cet essa[i, iffustrant Tinvenfion. met en oeuvre un pdfymere. qui apres neutrafisation 
a lOQ % par la soude, est un polymere de vj.<;cosit6 .'5p6cifique egate A .7,5 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
35" 90 % d'acide acrylique 

AO % ile .methaaylate xle tdstyryl phenol £thoxyle ^v^c .16 .mo\e!> d'oxyde 
d'ethyldne. ' 
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Essai n° 36 : 

Cet essai, illustrant i'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosUe specifique egale a 4,0 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

1 0 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 8 moles d'oxyde d'ethylene 
et oxypropyle avec 13 moles d'oxyde de propylene. 

Essai n° 37 ; 

Cet essai. illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere. qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4,35 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
. 90 % d'acide aciylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'6thyl6ne. 

Essai n° 38 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique c^Ic a 4,38 et 
compose, en pourcentage masstque. de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de mahacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



. Essai n*'' 39 : . 

Cet eswai. illastrant I'invention. met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite sp6cifique egale a 4,43 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



Essai n° 40 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
4 100 % par la soude. est un polymere de viscosite specifique egale a 2,59 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
.90 % d'acide acrylique 
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10 % de methacrylate, de fomiule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
K* est un groupe allcyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sent egaux d z6ro. 
q= 1, etn = 25. 



Eissai n° 41 : 

Get essai, ilJustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosity specifique egale a 5,49 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
JiJ )lO%id:acid<5.acryU4U£ 

2 % d'acrylate d*6thyle 

"8 % d'acitfe methaciyflque 

10 % de mahacrylurdthanne,. de formule generale (T) dans laquelle le radical 
hydrophobe R" est un radical tristyiylphenyl, m et p sont egaux a zero q = 1 et 
IT n=:Z5. ' ' 

Essai n° 42 : 

Get essai. illustrant Tinvenfibn, met en oeuvre un poIynMsre, qui apres neutrafisafibn 
a. 100 % par la soude. est un polymere dc viscosite $p6cifique igale a 3^02 et 
20 compose, en pourcentage massique, de : 
9T% d'acide acryfique 

3 %. jiis .methacrylate xle tristyryl phen0l ^thoxyle .avec .25 jnoles d'oxyde 
d'6thylene. 

25 Essai n^ 43 : 

Get essai, iriustrant rihvention, met en oeuvre un pbfymere, qiii apres neutrafisafibn 
k 1.0Q % par la. soude. est un polymere de viscosite specifique cgalc A 3^1 £t 
compose, en pourcentage massique, de : 
95"% d'acide acryfique 

-30 5 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyli avec 25 moles d'oxyde 

d'^thylene. 



35- 



Essai n° 44 : 

Get essai, illustrant rihventibn. met en oeuvre un polymere. qui apres neutiafisatibn 
a 1.00 % par la .soude, est un polymere de viscosity spdcifique egale A 3,94 et 
compost, en pourcentage massique, de : 
97 % d'acide acrylique 

7 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyI6 avec 25 moles d'oxyde d'ethylene. 
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Essai n° 45 : 

Cet essai. illustrant I'invention, met en ocuvre ^ polymere, qu, apres neutraJ.sarion 
a 100 /„ par la snude. est un polymere de viscosite specifique egale a 3 74 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 

15 % de methacrylate de tnstyryl phenor ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 

Essai n° 46 ; 

"^1^/ "''T^' ""^^^ ^^^^ neutralisation 

a 100 /o par la soude, est un polymere de viscosite sp^ifique egale a 7 53 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acide methacrylique 

10 % de m^thacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 

Essai n" 47 • 

Cet essai, iflustrant invention, met en oeuvre Un pofymere, qui apres neutrafisation 
a 100 /a par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 5.58 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
-5 % d'aridff itacQnique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 

Essai n° 48 : 

Cet ^sai/iflustrant met en oeuvre un polymere, qui apres neutrafisation 

a 1.00 A par la. soude, est un polymere de viscosity specifique egale A 7J6 et 
compost, en pourcentage massique, de : 
8y % d*acide acrylique 
5 % d'acide maleique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol €xhoxyl6 avec 25 moles d'oxyde 

a ethylene. 

Essai 49 : . 

^^- '^^'^'^^''^^^on, met en oeuvre uh pofymere, qui apres neutrafisation 
A lOQ /« par la soude. est un polymere de viscosite specifique egale A et 
compose, en pourcentage massique, de : • ' 
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85 % d'acide acrylique 

5% d'acide acrytamido-methyf-propane-sulforiique 

U) % methacrylate de tdstyiyl. .pheonl. ^thoxyle avec :25 mnlas d'axyde 
d 'Ethylene. 
5 . 
-Es.sai.o°-SO : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere. qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4;S{S et 
compose, en pourcentage massique, de : 
10 85 % d'acide acrylique 
5 % d'aciylamide 

10 %,,de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 mole«; d'oxyde 
d'6thylene. 

15 Essai n° 51 : 

Get essai. i 11 iistrant i'invention. met en oeuvre un polymere. qui apr& neutrafisatibn 
a lOQ % par. la soude. est un polymere de viscosite specifique figate a 5,7.1 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
'85"% d'acide acrylique 

-20 5 % de phosphate de methacrylate d'ethylene glycol 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
tf'ethyfene. 



75 



Essai n° 52 : 

Cet essai. iriustrant rihventibn, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude. est un polymere de viscosity sp6cifique egale a 5.49 el 
compose, en pourcentage massique, de : 
80°% d'acidie acrylique 
2%d'acrylated'etbyJe 
30 8 % d'acide m^thacrylique 

rO % de metfiaciyfuretfianne, rfe formuTe g6h6rafe (I) dans faquefle fe radicaf 

hydtophohe.R'^stjin radicaI.tristyTylphenyl..m£t.p.sontigauxil^iSro = 1 fit 
n = 25. 

35 Essai n° 53 r 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere polymere, qiii apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosity specifique egale ^ 
1,94 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide aciylique 
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10 % de methaciylate de tristyryl ph6nol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d 'ethylene. 

Essai n° 54 : 

Get essai, illustrant I'.nvenrion. met en oeuvre un polymere. qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude. est un polymere de viscosite specifique egale a 2.66 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
90 % rfacide acrylique 

10 •/« de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 55 : 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
i 100 % par la soude, est un polymdre de viscosite specifique egale a 3.38 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methaciylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 56 : 

Cet essai, illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere. qui apres neutralisation 
k 100 % par la soude. est un polymere de viscosite specifique egale a 12.04 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
90 % d'acide aciylique 

10 % de m^thacrylate de tri.styiyl phenol Ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n" 57 : . . 

Cet essai. illustrant linvention. met en oeuvjc un polym^ neutralist, en 
pourcentage molaire, a 75 % par la .soude et 25 % par la chaux. de vi«:osit6 

specifique 6gale 4 4,35 et compost, en pourcentage massique. de : 
90 % d'acide aciylique 

10 % de methaciylate de tristyiyl phtnol ahoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'tthylene. ' 

Cet essai, illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralist k 50 % par la 
soude et 50 par |a chaux. de viscositt sptcifique tgale a 4.35 et compost, en 
pourcentage massique, de : 
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90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n? 59 : 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise, en 
pourccntage molaire. a 25 % par la soude et 75 % par la chaux. de visci>site 
specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methaciylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 60 : 

Cet essai, illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralise, en 
pourcentage molaire. a 75 % par la soude et 25 % par ITiydroxyde de magnesium, 
de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methaciylate de tristyryl phenol 6thoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

F..s.<ai n° 61 : 

Cet essai. illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la potassc, de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage 
massique. de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 62 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
lammoniaque de viscosite specifique egale a 4.35 et compose, en pourcentage 
massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



Tous Ics resultats exp6rimentaux sont consignes dans les tableaux 3.1. et 3.2. 
suivants. 
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Essi 


11 Viscosiie brooktield 
en niPa.s 


K) i/niin 


1 00 l/niin 


An anteripii 


r "^T 


Impossible 


! Impossible 


Art 3ntprHrf*ii 


r "^zl 


700 


270 


Invent ir*n 


jji 


2840 


1290 






800 


950 


Invpnf inn 


J / 


S40 


560 


iiivcnLion 


JO 


1160 


800 


xnvcnuon 




540 


730 


in vcn lion 


40 


440 


515 


**'VCilllOn 




1360 


1000 


In \/^nM/>n 
XllVdlUV/Il 




2H0 


260 


Tnv^nftnn 

Xii vvJIUUI 1 




200 


185 




Tnv^nf ir^n 

All V Willi Vlil 




320 


290 




*«• v^iiiiijri 


A^ 


.S«0 


510 




Invpntion 


Af\ 
**o 


1280 


570 




Invention 


47 


1050 


550 




Invention 




10(X) 


635 




Invention 


49 


1480 


640 




Invention 


50 


400 


260 




Invention 


51 


I4(X) 


■■■ 630 
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E.ssai 
n° 


Visco-siie drooktield 
cn mPa..s 


1(J t/min 


HK) t/min 


Invention 


52 


1360 


1000 


Invention 


53 


4(K) 


460 


Invention 


54 


460 


470 


Invention 


55 


840 


600 


Invention 


56 


2160 


830 


Invention 


57 


3.50 


170 


Invention 


58 


em 


390 


Invention 


59 


480 


350 


Invention 


60 


720 


380 


Invention 


61 


14.50 


710 


Invention 


62 


7(X) 


390 
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lecture des tableaux 3.1. et 3.2. pemet de mettre en evidence I'obtention de 
suspensions aqueuses de talc selon I'invention ayant des viscosites Brookf.eld 
faiblcs a haute concentration en matiere -seche. 

5 Cette lecture permet en outre de constater que Futilisation d'un polyacrylate 
couramment utilise pour la m.se en suspension de substances minemles a surface 
hydroph,le ne permet pas d'obtenir des suspensions de talc a faihle vi.sco.ite 
Brookfield. 

10 EXEMPLE S • 

Get exemple concerae la preparation de suspensions aqueuses de mica. 

Dans ce but. avec le mdme mode operatoire et le mSme materiel que ceux utilises 
dans l exemple 1 . on melange du mica commercialise sous le nom de Ascoat 30 par 
la .societe Jungbunzlauer GmbH avec une quantite d'eau necessaire pour obtenir une 
suspension a 68 % de concentration en matiere seche et une quantite de copolymire 
a tester correspondant a 0.6 % en poids sec de copolymere sec par rapport au poids 
total de matiere .seche prdsente dans la saspension. 



15 



20 

Essai n'* 63 : 

Get ««ai, illa<rtrant I'art anterieur, met en oeuvre un copolymere neutrali.se a 1 00 % 
par la soude. de viscosite specifique 4,7 et compose en pourcentage massique de 90 
% d'acide acrylique et 10 de methaciylate d'alcool laurique ethoxyld avec 23 
25 moles d'oxyde d'6thylene. 

Essai n° 64 • 

Cet essai. illustrant I'art anterieur. met en oeuvre im copolymere neutralise ^ 100 % 
par la soude. de viscosite specifique 6gale 4 4,66 et compost en pourcentage 
massique de 90 V. d'acide acrylique et 10 % de methaciylate de nonyl phenol 
^thoxyle avec 30 moles d'oxyde d'ethylenc. 



30 
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Essai n° 65 : 

Cet essai. illustrant l invention, met en oeuvre un polyraere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 4.0 et compost, en pourcentage massique 
de : * 

90 % d'acide aciylique 

10 %=de m^thacrylate de tristyryl phenol 6thoxyl6 avec 8 moles d'oxyde d ethyl^e 
et oxypropyl^ avec 1 3 moles d'oxyde de propytene. 
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Essai n° 66 : 

Get essai, illustrant I'lnvention, met en oeuvre un polymere neutralist a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4.35 et compose, en pourcentage massique. 
de : 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 67 : 

Get essai, iUustrant i'invention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite sp6cifique egale a 4.38 et compose, en pourcentage massique. 

de : 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methaciylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
15 d'6thylene. 

Essai n° 68 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 4.43 et compo.se. en pourcentage massique 
20 de: ^ H . 

90 % d'acide aciylique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

25 Essai n° 69 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymdfe neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite spteifique egale a 2,54 et compose, en pourxwitage massique, 

de : 

95 % d'acide acrylique 

30 5 % de methacrylate. de formule geneiale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 

R* est un groupe alkyle lineaire a 22 atomes de caiiwne, m et p sont egaux a zero, 
q= 1. etn = 25. 

Essai n«* 70 : 

35 Oct essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise A 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 1 ,52 et compose, en pourcentage massique. 
de : . * 

95 % d'acide aciylique 
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5 o/, de methacrylate, de formuJe generale (1) dans laquelle le radicaJ hydrophobe R' 
est un groupe -N^R-R-) avec R" et R« des chalnes aJkyles lineaires a 12 atomes de 
carbone, m et p sont egaux a z^ro, q = 2 et n = 25. 

Essai n*" 71 : 

Cet essai, illustrant J'lnvention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de vi^^itc specifique egale a 2.47 et compose, en pourcentage massique 

de ; 

95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate. de fomiule generate (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R' est un groupe alkyle ramifie a 28 atomes de carbone. m et p sont egaux a zero 
q=letn = 25. 

Essai n° 72 ; 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 1,79 et compose, en pourcentage massique. 

de : . * 

95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate. de formule generale (0 dans laquelle le radical hydrophobe 
R- est un groupe alkyle ramifie a 30 atomes de carbone. m et p sont egaux a zero 
q = 1 et n = 25. 

Essai n° 73 : 

Cet essai. illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite sp6cifique egale a 2.59 et compose, en pourcentage massique. 

90 % d'acide acrylique 

10 0/0 de methacrylate. de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
R* est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de caibone. m et p sont egaux a zero 
q=letn = 25. e . 

Essai n° 74 : 

Cet essai, illustrant I'invention. met en oeuvre un polymere neutralist a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 3.02 et compase, en pouix^entage massique. 

de : • . 

97 % d'acide acrylique 

3 % de methacrylate de tri5rtyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d*ethylene. . . 
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Essai n° 75 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale a 3,94 et compose, en pourcentage massique 
de : 

5 93 % d'acide acrylique 

7 % de methacTylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n*> 76 : 

10 . . Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosite specifique egale k 3.74 et compose, en pourcentage massique 
de: 

S5 % d'acide acrylique 

15 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
15 d'ethylene. 

Essai n° 77 : 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude. de viscosity specifique egale a 4,38 et compose, en pourcentage massique 
20 de: 

85 % d'acide acrylique 
S% d'acrylamide 

10 % de mediacrylate de tristyiyl phenol Ethoxyle avec 25 irioles d'oxyde 
d'ethylene. 

25 

Essai n" 78 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralist 4 100 % par 
la soude, de viscosite .specifique egale ^ 0,67 et compose, en pourcentage massique 

de: 

30 95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate de tristyryl phtnol cthoxylt avec 25 moles d'oxyde d'ethylene. 



35 



Essai n° 79 : 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscositt specifique egale a 1,94 et compose, en pourcentage massique 
de: 

90 % d'acide. aoylique 

10 % de mtthacrylate de tristyryt phenol etboxylt avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 
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Essai n° 80 ; 

Cet essai. iJlustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutraJise a 100 % par 
la soude. de viscosite .specifique egale a 2.66 et compose, en pourcentage massiquc 
de : * 

% d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxvde 
d'ethylene. ^ 



Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 4 



suivant 
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Essaj 
n^ 


Viscosite lirookhcid 
en mPa.s 


10 t/niin 


100 t/miii 


An anterieur 


63 






An anterieur 


64 




1 o()0 


Invention 


65 




560 


Invention 


66 




o in 


Invention 


67 




1 "i/w^ 
1 


Invention 


68 




AAt\ 


Invention 


69 




/ / U 


Invention 


70 




->UU 


Invention 


71 


1 inn 




Invention 


72 




*4UU 


Invention 


73 


SOO 




Invention 


74 




1 \AA/ 


Invention 


75 


2(K)0 


1 300 


Invention 


76 


i(K)() 


440 


Invention . 


If ■ 
77 


1700 


720 


Invention 


78 


1550 


670 


Invention 


79 


I40(J 


740 


Invention 


80. 


2300 = 


' 1030.. 
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La lecture du tableau 4 permet de mettre en evidence Tobtention de suspensions 
aqueuses de mica selon I'invention ayant des viscosites Brookfield faiblcs a haute 
concentration en matiere seche. 

Cette lecture pennet en outre de constater que. 1-utilisation de copolymere dont le 
monomere tens.oactif a un radical hydrophobe ayant moins de 22 atomes de 
carbone ne permet pas d'obtenir des .suspensions aqueases de mica a faible vi.scosite 
Brookfield. 



EXEMPLK ■ 

Get exemple conceme la preparation de suspensions aqueuses de kaolin. 

Dans ce but. avec le mSme mode operatoire et le mSme mat&iel que ceux utilises 
dans l exemple 1, on melange du kaolin commercialise sous le nom de SFS par la 
socete F.CC avec, une quantite d'eau necessaire pour obtenir une suspension 4 66 % 
de concentration en matiere seche et une quantity de copolymere a tester 
correspondant a 0.52 % en poids sec de copolymere acide sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la saspension. 

Essai n° «1 • 

Cet essai. illustrant I'art anterieur, met en oeuvix: un polyacrylate de sodium de 
viscosite .specifique egale a 0,45. 

Essai 82 : 

Cet es.^i. illu.«rtrant I'invention. met en oeuvre un polym^re. qui apres neutrali.sation 
a 100 % par la sonde, est un polymere de viscosite specifique 6gale k 0,40 et 
compose, en pourcentage massique. de : 
95 % d'acide acrylique 

5 % de m^thacrylatc de tiistyiyl phenol 6thpxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. • • 

Essai 83 - 

Cet^i, illustiant IWntion, met en oeuvre un polym6re, qui apres neutralisation 
a JOO % par la soude. est un polymere de viscosite specifique egale a 0.42 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique 
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5 % de methacrylate, de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de caitone, m et p sent egaux a zero, q = I 
et n = 25. 

Tous les resultats experimentaux sent consignes dans le tableau 5 suivant 



TABLEAU 5 





Essai n" 


Viscosity 
en 


Brookfield 
niPa.s 


lOT/min 


lOOT/min 


Art anterieur 


81 


4000 


850 


Invention 


82 


3720 


840 


Invention 


83 


3700 


710 



La lecture du tableau 5 permet de mettre en evidence robtention de suspensions 
aqueuses de kaolin selon rinvention ayant des vif^cosites Brookfield faibles a haute 
concentration en matiere seche. 

EXEMPLE7 : 

Get exemple conceme la preparation de suspensions aqueuses de melanges de 
matieres minerales qu*eI1es soient a surface hydrophile ou a surface hydrophobe. 

Essai 84 : 

Get essai illustre I'invention et consiste a preparer en paraliele une suspension 
aqueuse de carbonate de calcium et une suspension aquease de kaolin^ puis a 
proc^der au mdange equiponderal en matiere seche des deux suspensions aqueuses 
obtenues. 

A cct effet, on prepare, k partir d'un marbre provenant d'un gisement norv^gien de 
granulometrie dent 60 % des particules ont un diametre inferieur a 2 micrometres, 
une .suspension aquease de carbonate de calcium en introduisant. en pluic ct sous 
agitation dans un bscher de deux litres contenant de Feau, ime quantity dudit marbre 
necessaire pour obtenir une suspension k 70 %.de concentration en matiere seche. 
Ce bicher contient en outre une quantite de copolymere a tester correspondant a 0,5 
% eh poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere sdche pr^sente 
dans ia susperisioa 
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U copolymere mis en oeuvre dans cet essai apres neutralisation a 100 % par la 
soude. est un polymere de viscosite spec,fique egale a 4.35 et compose en 
pourcentage massique, de : r > * 

90 % d'acide acrylique 

d'ethtlet "''^"^"''^'^ P*^"^' 25 moles d'oxyde 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, one 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SFS par la societe ECC) 
ayant une concentration en matiere seche de 63o/« et une teneur en copolymere a 
tester 6gale a 0,5 »/. en poids sec acide par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspensioa 

Apr6s 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher. 714.3 grammes de IHme et 793.7 grammes de IW de maniere a 
obten,r une suspension aqueuse a 50 o/o en poids sec de carbonate de calcium et a 50 
% en poids sec de kaolin. 

Apr^s 10 minutes d'agitation du melange, on mesure. a temperature ambiante la 
viscosite Broolcfield (To) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVll a ioo 
t/m,n a l'a.de du mobile adequat. viscosite Broolcfield mesuree est 1900 mPa.s. 

L , M ^" ^'"^ "^'^ ^'^'"^ « *^o"n l^ile-nent 

manipulable d forte concentration en mati^ seche (66.3 %). 

Essai n° 85 : 

Cet essai illustre I'invention et consiste A pr^pa^ en paraliaie une suspension 
aqueuse de cart>onate de calcium et une suspension aqueuse de kaolin, puis a 
proc«ler au melange pour obtenir une suspension a 70 o/, en poids sec de carbonate 
de calcium et 30 % en poids sec de kaolia 

A cet effet. on prepare, a partir d'un marbre provenam d'un gisement norvegien de 
granulometne dom 60 % des particules ont un diam^e inferieur a 2 micrometres 
une suspension aqueuse de carbonate de calcium en introduisant. en pluie et sou.s 
a^tation dans un becher de deux litres contenant de I'eau. une quantite dudit marbre 
n^re pour obtenir une suspension a 70 % de concentration en matiere seche 
Ce becher confent en outre une quantity de copolymere a tester correspondant a 0 5 
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% en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere, qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,35 et compose, en pourcentage niassique» de : 
90 % d'acide aciylique 

10 % de mcthacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

De la meme mamere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPS par la societe ECC) 
ayant une concentration en matiere seche de 63 % et une teneur en cojx>lymere a 
tester egale a 0,5 % en poids sec acide par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension, 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1000 grammes de I'une et 476,2 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aquease a 70 % en poids sec de carbonate de calcium et a 30 
% en poids sec de kaolin. 

Apres 10 minutes d*agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (lo) a Taide d'un viscosimetre Brookfield type DVU a 100 
t/min a Taide du mobile adequat T a viscosite Brookfield mesuree est 1 100 niPa,s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon I'invention, est une suspension mixte 
(70 % / 30 % en poids sec) de carbonate de calcium et de kaolin facilement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (67,7 %), 

Essai n° 86 : 

Cet essai illustre I'invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de kaolin et une suspension aqueuse de mica, puis a proceder au melange 
pour obteriir une suspension a 50 % en poids sec de kaolin et 50 % en poids sec de 
mica. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de kaolin en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe dun agitateur Fendraulik et 
contenant de I'eau, une quantite de kaolin (commercialism sous le nom de SPS par 
la societe ECC) necessaire pour obtenir une suspension a 65,1 % de concentration 



41 



2766107 



en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de copolymere a tester 
correspondant a 1.0 % en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la .suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui. apres 
neutrahsation a 100 % par la soude. est un polymere de viscosite spec.fique egale a 
2,54 et compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique ' 

5 % de methaciylate. de formule generale (1) dans laquelle le r^cal hydrophobe K' 
est un groupe alkyle lin6aire a 22 atomes de carbone. m et p sont egaux a z6ro 
q = 1 etn = 25. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, cn m6me temps, une 
suspension aqueuse de mica (commercialise sous le nom Ascoat 30 par la societe 
Jungbunzlauer GmbH) ayant une concentration en matiere seche de 67 4 •/« et une 
teneur en copolymere a tester egale a 0.6 % en poids sec par rapport a J poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant. 
dans un becher, 760 grammes de I'une et 742 grammes de I'autre de maniere 4 
obtemr une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de kaolin et 50 % en poids sec 
de mica. 

Apr6s 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, d temperature ambiante la 
viscosite Brookfield (To) a I'aide dun viscosimetre Broofcfield type DVIJ d ioo 
t/m,n a I'aide du mobile adequat. r.a viscosite BrooVfield mesurcc est 732 mPa.s. 

Ainsi. la suspension aqueuse obtenue. selon I'irivention. est une suspension mixte 
(50 % / 50 % en poids sec) de kaolin et de mica facilement manipulable a forte 
cpncentration en matiere seche (66,2 %). 

Essai n° «7 : 

Cet essai illustre I'invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de kaolin et une .suspension aqueuse de mica, puis a proceder au melange 
pour obtenir une suspension d 75 % en poids sec de kaolin et 25 % en poids sec de 
mica. . 

A cet eflFet. on prepare la suspension aqueuse de kaolin en introduisant. en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres <iquipc dun agitateur Fendraulik et 
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contenant de I'eau, une quantite de kaolin (commercialise sous le nom de SPS par 
la societe HOC) necessaire pour obtenir une suspension a 65,1 % de concentration 
en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de copolymere a tester 
correspondant a 1 ,0 % en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui. apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
2,54 et compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide aciylique 

5 % de methaciylate, de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe K' 
est un groupe alkyle lin6aire a 22 atomes de carfwne, m et p sont dgaux 4 rero. 
q = 1 et n = 25. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de mica (commercialism sous le nom Ascoat 30 par la society 
Jungbunrlauer GmbH) ayant une concentration en matiere seche de 67,4 % et une 
teneur en copolymere 4 tester egale a 0,6 % en poids sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation dc? ces deux suspensions, on les melange en versant , 
dans un becher, 1 152 granmies de l-une et 371 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 75 % en poids sec de kaolin et 25 % en poids sec 
demica 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a I'aide tfun viscosimetre Brookfield type DVn a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. La viscosity Brookfield mesuree est 1380 mFa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon I'invention, est une suspension rmxte 
(75 % / 25 % en poids sec) de kaolin et de mica factlement manipulable a forte 
concentration en matiere seche (65,6 %). 

Essai n° 88 : 

Cet essai illustre I'inv^tion et consiste a preparer en paraJlele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de kaolin, puis k proceder au melange 
pour obtenir une suspension i 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
kaolin. 
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A cet efTet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant en pluie et 
sous agitation, dans un becher dc deux litres equipe d^in agitateur FendrauUk et 
contenant de l eau. une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64 9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quaiitite de 
copolymere a tester correspondant a 1.0 en poids de copolymere acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique'egale a 
4,38 et compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 o/o de methacrylate de tristyiyl ph^oi ethoxyle avec 25 moles d'oxvde 

d'ethylene. -. ' ^ 

De la meme maniere et avec le mSme materiel on prepare, en mfime temps, une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPtSWHllH par la 
societe FCC) ayant une concentration en matidre seche de 65.1 % et une teneur en 
copolymere a tester 6gale a 1.0 % en poids sec acide par lappoit au poids total de 
■ matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d^agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher. 1 155.6 grammes de I'une et 384 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une suspension aquease a 75 •/• en poids sec de talc et 25 en poids sec de 
kaolin. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on meaiie. a temperature ambiante la 
viscostte Brookfield (To) a I'aidc dHin viscosimetre Brookfield type DVU i I'oo 
t/min a 1'aidedu mobile adequat. T^viscosite Brookfield mesurte est 1230mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue. selon I'invention. est une suspension mixte 
(75 % / 25 % en poids sec) de talc et de kaolin facileraent manipulable a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %). 

Essai n? 80 • 

Cet ejKai illa«are I'invention et consi.ste a preparer en parallele une susyfension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de kaolin, puis a proccder au m61ange 



44 



2766107 



pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
kaolin. 

A cet efTet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d*un agitateur Pendrauhk et 
contenant de Veau, une quantite de talc (commercialise soas le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
copolymerc a tester correspondant a 1 ,0 % en poids de copolymere acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un ix>lymere de viscosite specifique ^gale a 
4,38 et compose, en pourcentage ma.ssique» de : 
85 % d*acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPHSWHilH par la 
society KCC) ayant une concentration cn matiere seche de 65 J % et une teneur en 
copolymere a tester egale a 1,0 % en poids sec acide par rapport au poids total de 
matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans im becher, 770,5 grammes de I'une et 768 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une $uspen.sion aquease a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
kaolin. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a Taide d'un viscosimetre Brookfield type DVn a 100 
t/min a raide du mobile adequat. La viscosite Brookfield mesuree est 2380 mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(50 % / 50 % en poids sec) de talc et de kaolin facilement maniputahle a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %). 



45 



2766107 



Essai n° 90 : 

Cat essai illume I'invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aquea<. de ta,c et une suspension aqueuse de .ao.in. puis a proceder au m^.ang 
pour obten.r une suspension a 25 % en poids sec de talc et 75 -/o en poids sec 1 



A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en mtroduisant, en pluie et 
sous ag,tat,on, dans un becher de deux litres equipe dVan agitateur Pcndmulik et 
comenant de I'eau. une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finmninerals) necessaire pour obtemr une suspension a 64 9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quaiitite de 
copolymere^ tester corrcspondant a 1 .0 -/o en poids de copolymere acide sec oar 
rapport au poids total de matiere s6che presente dans la suspension. 

copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere. qui aprds 
neu^hsatton a 100 % par la soude. est un polymere de v.scosite specfique Je a 

et compose, en pourcentage massiquc, de : 
85 % d*acide acrylique 
5 % d*acryJamide 

d^et^yleTe "^'""^'^'^^ ^ P^-^^" ^thoxyle avec 25 moles d'oxyde 

De la ™eme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPHSWHl lH par la 
societe RCC) ayant une concentration en matiere seche de 65.1 V. et une teneur en 
copolymere 4 tester 6gale 4 1.0 % en poids sec acide par rapport au poids total de 
matiere seche prdsente dans la suspension: *^ 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en veisant 
dans un becher. 385.2 grammes de IW et 1 152 gnunmes de Tautre de maniere a' 
obtemr une suspension aqueuse a 25 % en poids sec de talc et 75 % en poids sec de 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure. a temperature ambiante la 
.scosu Brookfield (io) . .'aade dun viscosim.tre Broolcfeld type DVii a I'oO 
t/mm a 1 aide du mobile adequat 1^ viscosite Brookfield mesurec est 1 860 mPa.s. 
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Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(25 % / 75 % en poids sec) de talc et de kaolin facilement manipulable a forte 
concentration en matiere 5;eche (65,0 %). 

Essai n^91 : 

Cet essai illustre Tart anterieur et consiste a preparer eh paraJlele une suspension 
aquease de talc et une .su<;pension aquea<;e de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 75 % en poids sec de talc et 25 % en 
poids. sec de carbonate de calcium. 

A cet cfTet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d*un agitateur Pendraulik et 
contenant de Teau, une quantite de talc (commerciatisd sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessairc pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0.48 a tester, correspondant a 
0,15 % en poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension et une quantite d*uh polyoxyde d'allcylene 
(commercialise sous le nom de Pluronic PF 4300 par la soci6te BASF) 
correspondant a 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantite de soude correspondant a 0,08% 
en poids par rapport au poids sec de matiere seche presente dans la suspension, 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulom^e dont 75 % des 
particule^ ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
caibonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1 155,5 grammes de l\ine et 384,6 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apr6s 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a Taidc d'un viscosimetre Brookfield type DVU a 100 
t/min a Taide du mobile adequat la viscosite Brookfield mesuree est 1 50 mPa.s. 
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Ainsi, la suspension aqueuse obtenue est une suspension mixte (75 % / 25 % en 
poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement manipulable a forte 
concenn-ation en matiere sechc (65.0 •/«) mats necessitant I'utilisation de deux 
fomiules dispersantes differentes. Tune pour la charge minerale hydrophile, I'autre 
pour ia charge minerale hydrophobe. 

. Essai n° 92 : 

Cet essai .llustre I'mvention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aquease de talc et une suspension aquease de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension k 75 % en poids sec de talc et 25 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant. en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres ^kjuipe d'un agitateur Fendraulik et 
contenant de I'eau, une quantity de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspensibn a 64.9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quaiitite de 
copolymere a tester correspondant a 1,0 % en poids de copolym^re acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui. apres 
neutralisation a 100 % par la sonde, est un polymere de viscosite specifique dgale i 
4,38 et compose, en pourcentage massique. de : 
85 % (facide acrylique . . 
5 % d'aciylamide 

10 % de methaciylate de tristyiyl ph6nol 6thoxylc avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

De la mdme maniere et avec le mSme mat^el on prepare, en meme temps, a partir 
d> marbre provenant d'un gisement norv6gien de granulom6trie dont 75 % des 
particules ont un diam^e inferieur a I microrndtie. une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere s6che de 65% et une 
teneur en copolymere a tester egale a 1.0 % en poids sec par rapport au poids total 
de matiere seche pr6sente dans la suspension. 

Apr& 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1 155,5 grammes de I^me et 384.6 grammes de IW de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse k 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 
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Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfieid (lo) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVII a lOO 
t/min a Taide du mobile adequat. F-a viscosite Brookfield mesuree est 150 mPa s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(75 % / 25 % en poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement 
manipulahle a forte concentration en matiere seche (65,0 %), ceci a Taide de 
Tutilisation d'un seul dispersant 

Essai n^ 93 : 

Get essai illustre I'art anterieur et consiste a preparer en parallele une suspension 
aquease de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de talc et 50 % en 
poids sec de carbonate de calciimt. 

A cet efFet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
soxjs agitation, dans un becher de deux litres equipe dtm agitateur Fendraulik et 
contenant de Teau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la soci^ Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
polyacTylate de sodium de viscosite specifiquc cgale a 0,48 a tester, correspondant a 
0,15 % en poids de cojx)lymere sec par rapport au poids total de matiere seche 
pr^sente dans la suspension et une quantite d\m polyoxyde d'alkylene 
(commercialise sous le nom de Pluronic PF 4300 par la societe BASF) 
correspondant i 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantite de soude correspondant a 0.08% 
en poids par rapport au poids sec de matiere seche presente dans la suspension. 

De la meme mani^re et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un maibre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere sdche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d*agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 770,4 grammes de I'une et 769,2 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de talc et 50 % eh poids sec de 
carbonate de calcium. 
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Apres 10 minutes dagitation du melange, on mesure, a temperature ambiante. la 
viscosite Brookfield ( To) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVU a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. U viscosite Rroolcfield mesuree est 350 mPa s 
pour une concentration en matiere seche de 65,0%. 

n est a noter que I'essai a necessite Tutilisation de deux fomiules dispersantes 
differentes. Tune pour la charge minerale hydrophile, I'autre pour la charge minerale 
hydrophobe. 



Essai n" 94 : 

Cet es.sai illastre I'invention et consiste a preparer en parallele une .saspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension i 50 % en poids sec de talc et 50 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant. en pluie et 
sous agitation, dans un bdcher de deux litres 6quipe d'un agitateur Fendraulik et 
contenant de I'eau. une quantite de talc (commeTciaH.se sous 1e nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche et une quantite de copolyihere a tester 
correspondant a 1 .0 % en poids de copolymere acide sec par tapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui. apres 
neutralisation i 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,3S et compose, en pourcentage mas.sique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 % de m^acrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oicyde 
d'ethylene. 



De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a paitir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulom^trie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere s6che de 65% et une 
teneur en copolymere a tester egale k 1 % en poids sec acide par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 
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Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant. 
dans un becher, 770.4 grammes de Tune et 769.2 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir unc suspension aquease a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 



Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante. la 
viscosite-Brookfield (To) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVII a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. La viscosite Brookfield mcsur«e est 350 mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon I'invention, est une suspension mixte 
(50 % / 50 % en poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement 
manipufable a forte concentration en matiere seche (65.0 %). ceci a I'aide de 
Tutilisation d'un seal dispersant 

Essai 95 r 

Cet essai illustre I'art antdrieur et consiste a preparer en paiailele une suspension 
aquease de talc et une suspension aqueuse de caitKtnate de calcium, puis a 
proceder au melange pour obtenir une suspension a 25 % en poids sec de talc et 75 
% en poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d'un agitateur Pendraulik et 
contenant de I'eau. une quantitc de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Fiiinminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere s^he. Ce becher contient en outre une quantity de 
polyacrylate de sodium de viscosite speciflque egale a. 0.48 a tester, correspondant 
a 0.15 % en poids de copolymdre sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension et une quantite d'un polyoxyde d-alkyltee 
(commercialise sous le nom de Pluronic PH 4300 par la societe BASF) 
correspondant a 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere s6che 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantity de soude correspondant k 0.08% 
en poids par rapport au poids sec de matidre seche presente dans la suspension. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 
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Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant 
dans un becher. 385.2 grammes de IHme et 1 153,8 grammes de l autre de maniere a 
obtemr une saspension aqueuse a 25 % en poids .sec de talc et 75 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apres 10 minutes d'agitation du n,elange. on mesure. a temperature amhiante la 
vscosite Brookfield (To) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVH a 100 
t/mm a I'aide du mobile adequat. U viscosite Brookfield mesuree est 465 mPa.s. 
pour une concentration en matiere seche de 65%. 

II est a noter que I'essai a n^cessite I'utilisation de deux formules dispersantes 
difTerentes. I'une pour la charge minerale hydrophile, I'autre pour la charge minerale 
hydrophobe. 

Essai 96 : 

Cet essai Ulustie I'invention et consiste a preparer en paiaJlele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium puis a 
proceder au melange pour obtcnir une suspension a 25 •/. en poids sec de talc et 
75 % en poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet. on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant. en pluie et 
sous agitation, dans un b6cher de deux litres equipe d^un agitateur Pendraulik et 
contenant de I'eau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la soci6t6 Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64 9 % de 
concentration en matiSrc seche et une quantite de copolymers I tester 
correspondant a 1 .0 o/„ en poids de copolym^re acide sec par rapport au poids total 
de matidre stehe presente dans la suspension. 

Le copolymdre mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude. est un polym^ de viscosit6 sp6cifique 6gale a 
4,38 et compo.se, en pourcenta^ massique. de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 % de methaco'late de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'cthylenc. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en mSme temps, a partir 
d un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diamctre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
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carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65 % et une 
teneur en copolymere a tester egale a 1 % en poids sec acide par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
danis un becher, 385^ grammes de Tune et 1 153,8 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aquease a 25 % en poids sec de talc et 75 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (*l*o) a I'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVll a 100 
t/min a Taide du mobile adequat. I-a viscosite Brookfield mesuree est 220 mPa.s, 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(25 % / 75 % en poids sec) de talc et de carbonate de caJcium factlement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (65,0 %), ceci a Paide de 
r utilisation d'un seul dispersant 

Essai n^ 97 : 

Get essai illustre i'invention et consiste a preparer directement une suspension 
aquease mixte 50 % en poids sec de carbonate de calcium et 50 % en poids sec de 
talc. 

A cet efFet, on prepare, a partir d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de 
granulometrie dont 60 % des particules ont un diametre inferieur a 2 micrometres et 
a partir du talc commercialise soas le nom de Finntalc CIO par la soci^te 
Finnminerals, une suspension aqueuse mixte de carbonate de calcium et de talc en 
tntroduisant, en pluie et sous agitation dans un becher de deux litres contenant dc 
Teau, une meme quantite dudit marbre et dudit talc necessaire pour obtenir une 
suspension a 65 % de concentration en matiere seche. Ce b6cher contient en outre 
une quantite de copolymere a tester correspondant a 2,0 % en poids de copolymere 
acide sec par rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai, est \m polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la sonde, est un polymere de viscosite speciflque egaie a 
4,35 et compose^ en pourcentage massique, de : 
90 % d*acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethpxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'cthylene. 
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Apres 20 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante la 
v.scos.te Brookfield (To) i I'aide d^ v.scosimetre Brookfield type DVll a iou 
t/mm a I'a.de du mobile adequat. U viscosity Brookfield mesuree est 350 mPa.s. 

I^^T^"^'^" °btenue. selon Pinvention. est une suspension mixte 

(50/0 / 50/O en poids sec) de carbonate de calcium et de talc faciiement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (65 %). 

EXEMPLE S : 

Get exemple concer^e la preparation d'une suspension de carbonate de calcium 
gro5.s.er soumise a un broyage pour I'affiner en une sa.pen.sion microparticulaire 
Dans ce but, une suspension de carbonate de calcium grossier a ete preparee a partir 
d un carbonate de calcium naturel commercialise sous le nom BL 200 par la socieUS 
OKfYA S.A.. en mettant en oeuvre las divers agents d'aide au broyage a tester : 

Essai n** 98 • 

Get cssai. illujrtrant hnvention. met en oeuvre un polymere neutralise a 100 •/„ par 
la soude, de viscosite specifique 6gale 4 0.67 et compose, en pourcentage massique. 

95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate. de fonnule generale (1) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alkyle lamifie a 32 atomes de carbone. m et p sont ^ux a zero 
q = 1 et n = 25. 

Essai n° Q9 : 

Get e^-. illustranf I'invention. met en oeuvre un polymere neutralise i 100 % par 
soude. de viscosite specifique egale a 4,6 et compose, en pourcentage massique. 

fO % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyiylphenol 6thoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 

Pour chaque essai. on a pr6par6 une suspension aqueuse de carbonate de calcium 
provenant du gisement d'Orgon (France), ayant une gianulometrie inferieure a 
10 micrometres. 

suspension aqueuse a une concentration en matiere stehe de 76 % en poids par 
rapport a la masse totale. 
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L'agent d'aide au broyage est introduit dans cette suspension selon les quantites 
indiquees dans le tableau ci-apres exprimees en pour cent en poids sec par rapport a 
la masse de carbonate de calcium sec a broyer. 

La suspension circule dans un broyeur du type Dyno-Mill a cylindre fixe et 
impulseur toumant, dont le corps broyant est constitue par des bilies de corindon de 
diametre compris dans rintervalle 0,6 millimetre a 1,0 millimetre. 

Le volume total occupe par le corps broyant est de I 150 centimetres cubes tandis 
que sa masse est de 2 900 g. 

I-a chambre de broyage a un volume de 1 400 centimetres cubes. 

La Vitesse circonferentielle du broyeur est de 10 metres par seconde. 

La suspension de carbonate de calcium est recyclee a raison de 1 8 litres par heure. 

La sortie du broyeur Dyno-Mill est munie dun separateur de mailles 200 
micrometres permettant de sqsarer la suspension resultant du broyage et le cprps 
broyant 

La temperature lors de chaque essai de broyage est maintenue a 60°C environ. 

A la fin du broyage (TO), on recupere dans un flacon un echantillon de la 
suspension pigmentaire affinee et on mesure la viscosite a Taide dun viscosimetre 
Brookfield type RVT, a une temperature de 20*^C et une vitesse de rotation de 10 
tours par minute et 100 tours par minute avec le mobile adequat 

La jgranulomatrie est determinee par la mesure a I'aide d'un Sedigraph 5100 de la 
socidt6 Micromeritics. 



Tous les r6sultats experimentaux sont consignes dans le tableau 6 suivant 
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La lecture du tableau 6 permet de constater Tobtention de suspensions aqueuses de 
carbonate de calcium affinees a haute concentration en matiere seche. 

EXEMPLE 9 : 

Cel exemple conceme la preparation d'une suspension aqueuse de mica grossier 
(commerciali5;e par la .sociae Jungbunzlauer GmbH sou5? le nom ASCOAT 30, de 
granulometrie dont 18 % des particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre) 
soumise a un broyage pour I'affineren une suspension microparticulaire. 

Essain° 100 : 

Cct essai, illustrant I'invention, met en oeuvre, avec le meme materiel et ie meme 
mode operatoire que ceux de Texemple 8 a Texception de la matiere seche de la 
suspension qui est egale a 65 %, un polymdre neutralise a 100 % par la soude, de 
viscosite specifique egale a 1,85 et compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate, de forraule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
R' est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 
q = 1 et n = 25. 

Les resuliats obtenus figurent dans le tableau 7 suivant : 



57 

- TABLEAU 7 - 



2766107 




BNSOOCtO: <f=R 27a6107Al I > 



58 



2766107 



La lecture du tableau 7 permet de constater Tobtention de suspensions aqueuses de 
mica affinees a haute concentration en matiere seche, ce qui est impossible par la 
mi.se en oeuvre d'un agent de Tart anterieur. 

EXEMPLE 10 : 

Get exemple conceme la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de carbonate de calcium preparees selon le mode operatoire de Texemple 
1. 

Apres les 20 minutes rfagitation, on mesure, a temperature ambiante, le 
comportement rheologique de la suspension ainsi preparee au moyen d'un 
viscoelasticimetre StressTech® de la Societc Reologica Instruments AB (Suede) 
equipe de cylindres coaxiaux CC25. 

T>e mode operatoire pQur la mesure du comportement rheologique de la sw;penston 
est identique pour chacun des essais, a savoir pour chaque essai. on injecte dans le 
cylindre du viscodlasticimetre un echantillon de la suspension preparee par la mise 
en oeuvre du polymere a tester et on lui applique un irrecisaillement de 10 Pa 
pendant 12 secondes puis apres 180 secondes tfattente correspondant au temps 
rfequilibre, on lui applique un cisaillement progressant iineairement de 0,025 Pa a 
2,5 Pa en 1 00 .seconder et 40 intervalles. 

La limite d'^ulement, correspondant au cisaillement a appliquer a la suspension 
poxu- rompre les liaisons internes et obtenir unci suspension dont la viscosite 
diminue, est determinee par la valeur maximale de la courbe viscosite en Pa.s en 
fonction du cisaillement en Pa. 

Essai n^ 101 : 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai n'' 
1. 

Essai n^ 102 : 

Cet essai, illustrant Tinvention met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai n"^ 8. 
Essai n^ 103 : 

Cet essai, illustrant ['invention met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai n** 9. 
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Essai n° 104 : 

^.ymere n^.^ a ,00 % pa, ,a ,^dc. d= vi«c«„= .pecifique egale a ,.83 Z 
compose, en pourcentage massique, de . 
90 % d'acide acryiique 

10% de n,«haoo,latt. dc fom.„te (,) da-s laqu.!.. ,. ^ica> hydrophobe 

, =Ter„ = T * P som Jux a ze™, 

Essai 105 : 

Ce< essai. ill^ttan, itavenHon, me. en oeuvre one smpensio,, aqueuse contenam u„ 
^^^^'•^ a ,00 % par ,a „.de. de ^s^iU spMf,^ «ga.. a ,.80 e. 

90 % d'acide acryiique 

•0 % de ,„4*ac^a«. dc f„m.„,c ginerale (0 dans .aquelle le radica, hydrophobe 

Essai 10^ ♦ 

Cet essai. illustrant I'mvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai n<> 6. 
Tous les rdsultats exp6rimentaux sont consignes dans le tableau 8 suivant 
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Essai 
n° 


Viscosite 

I'll c 


Limite d'ecoulement 
Pi 


Art anterieur 


101 


362,« 


0,4603 


Invention 


102 


40.9 


().K459 


Invention 


103 


94.6 


1.1450 


Invention 


104 


MS. 5 


0.7363 


Invention 


105 


124,8 


0,6744 


Invention 


106 


129 


0,«600 




8NSCX3C10: <FR ^Z76ei07A1J.> 
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U lecture du tableau 8 pennet de constater que les suspensions aqueuses de 
carbonate de caicium selon I'invention possedent une limite d ecouJement 
superieure a celles de I'art anterieur. caracteristique de suspensions presentant une 
bonne stabilite. 

FXHMPT.F 1 1 : 

Get exemple concenie la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de talc preparees scion le mode operatoire de I'exemple 4. 

Pour tous les essais suivants, le mode operatoire et le materiel utilises pour cette 
mesure sont identiques a ceux mis en oeuvre dans Texemple 10. 

Essai n° 107 

Get essai illustiant I'art anterieur met en oeuvre la suspension aqucuse de I'cssai n^ 
34, 

Essai 108 • 

Cet essai iUustrant rinvention met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 37, 



Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 9 



suivant 
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Essai 
n* 


Viscosite 
en Pa.s 


Li mite d'ecoulement 
Pa 


Art anterieur 


107 


22.9 


0,1180 


Invention 


108 

1 


14.7 


0.3035 




8NS0OC10: <FR 2768107A1J.> 



63 



2766107 



10 



15 



La lecture du tableau 9 permet de constater que les suspensions aqueuses de talc 
selon rmvendon possedent une l.mite decoulemem plus elevee que celle de 
I'artanterieur. caracteristique de suspensions presentant une bonne stahilite. 

EXEMPLE12 : 

Cet exemple concerne ia mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueases de mica preparees selon le mode operatoire de Texemple 5. 

Pour tous les essais suivants. le mode operatoire et le materiel utilises pour cette 
mesure sont identiques a ceux mis en oeuvre dans I'exemplc 10. 

Essai n° IQQ : 

Cet essai, iUustrant I'art anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse contenant 
un polyaciylate de sodium de viscosite specifique egale a 0,45. 



Essai n° 110 - 

Cet e.ssai. illastrant I'invention. met en oeuvre une su.spension aquease contenant un 
polymere neutralise k 100 % par la soude. de viscosity specifique egale a 1 ,83 et 
compose de : 
20 90 % d'acide acrylique 

10 o/o de methaciylate. de formule gendralc (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
K- est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de carbone. m et p sont 6gaux a zero 
q=letn = 50. 

25 Essai n° 1 11 ; 

Cet essai. illustrant I'invention, met en oeuvre une suspension aqueuse de l essai n^ 
74. 

Essai n° 1 17 

30 Cet essai. illustrant I'invention. met en oeuvre une suspension aqueuse contenant un 

polymere neutralise a 100 % par la soude, de viscosite sp6cifique egale a 5.49 et 

compost, en pourcentage massique de : 

80 % d'acide aciylique 

2 % d'acrylate d'ethyle 
35 8 % d'acide mdthaciylique 

10 % de mahaciylurethanne, de formule gen^e (1) dans laquelle le radical 

hydrophobe R- est un radical tristyrylphenyl. m et p sont ^gaux a t^o, q = I et 

n = 25. 




BNSOOaO: <FR 2766107A1J_> 
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Essai 
n" 


Viscosite 
en Pa.s 


Limite d'ecoulemeni 
Pit 


An anterieur 


109 


15.5 


0.1368 


Invention 


110 


50,5 


0.4758 


Invention 


111 


28.4 


0.6913 


Invention 


112 


43.6 


1.046 
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La lecture du tableau 10 permet de constater que les suspensions aqueuses de mica 
selon I'invention possedent une limite d'ecouJement plus elevee que celle de I'art 
anterieur. caracteristique de suspensions presentant une bonne stabilite. 

EXEMPLE 13 ! 

Cet exemple conceme la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueases de talc et de carbonate de calcium preparees selon ie mode opeiatoire de 
I'exemple 7. 

Pour tous les essais suivants. le mode operatoire et le materiel utilis6s pour cette 
mesure sont identiques a ceux mis en oeuvre dans I'exOTiple 10. 

Essai n° 113 : 

Cet essai. illustrant Tart anterieur. met en oeuvre une suspension aqueuse de I'essai 
n*»91. 

Essai n" 114 : 

Cet essai, illustrant I'invention. met en oeuvre une suspension aqueuse de I'essai n* 
92. 



Essai n^ 115 : 

Cet es.«ai, illustrant I'art anterieur. met en oeuvre une su.spen.sion aqueuse de re.s.sai 
n°93. 



Essai n° 116 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre une suspension aqueuse de I'essai n" 
94. 



Essai n** 117 - 

Cet essai, illustrant i'art anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de I'essai 
n° 95. 

Essai n° 118 

Cet essai. illustrant i'invention. met en oeuvre une suspension aqueuse de I'essai n* 
96. 



Tous les r^tats exp6rimentaux sont consignes dans le tableau 1 1 suivant 
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Essai 
n° 


Viscosite 
en Pa.s 


Limite d'ecoiilement 
Pa 


An anterieur 


113 


68,7 


0.304 


Invention 


114 


139 


1.083 


Art anterieur 


115 


736 


().95S 


Invention 


116 


J42(K) 


3.994 


Art anterieur 


117 


5790 


1.912 


Invention 


118 


5190 


2,94S0 



<Pn ^27e8107Al I > 
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La lecture du tableau 1 1 permet de constater que les suspensions aqueuses de talc et 
de carbonate de calcium scion l*invention possedent une limite d*ecoulement plus 
elevee que celle de Tart anterieur, caracteristique de saspensions prescntant une 
bonne stabilite. 

EXEN4PLE 14 : 

Cet exemple conceme Tutilisation des suspensions aqueuses de charges minerales 
selon rinvention dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 

Dans ce but, on prepare les sauces de couchage en melangeant dans Teau, les 
saspensions aqueuses de charges minerales a tester avec les autres con.stituante de la 
sauce de couchage dont la composition en poids est 

100 parts de suspension aqueuse a tester a 65 % en matidre seche 

12 parts d*un latex styrene-butadiene carboxyle commercialise sous le nom 

DT^905 par la societe Dow Chemical 
0.5 parts de carboxymethylcellulose commercialise sous le nom de Finnfix 5 
par la societe Metsa Serla 
la teneur en matiere seche est de Tordre de 64,5 % et le pH egal a 8.4. 

Les sauces de couchage ainsi preparees sont alors soumises axix mesures de 
viscosite Brookfield a temperature ambiante et a 20 tours/minute, 50 tours par 
minute et 100 tours par minute au moyen d*un viscosimetre Brookfield type DVTT 
6quipe du mobile adequat 

Essai n^ 119 : 

Cet essai. illustrant Tart anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de talc 
selon I'essai n° 34. 

Essai n° 120 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre une suspension aqueuse de talc selon 
ressain^37. 

Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 12 suivant 
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Essai 
n° 


Viscosite Brookfield en niPa.s 


20 i/rnin 


50 t/niin. 


l(X)i/iTiin 


An antdrieur 


119 


4860 


2892 


2160 


1 Invention 


120 


1420 


920 


877 
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La lecture du tableau 12 permet de voir que la sauce de couchage selon l-invention 
est plus fluide que celle selon I'ait anterieur. 
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- REVENDICATIONS - 



1/ Suspension aqueuse de matieres minerales contenant un copolymere comme 
agent dispersant ou d'aide au broyage de matieres minerales en suspension aqueuse 
caracterisee en ce que le dit copolymere est constitue : 

a) d'au moins un monomere a insaturation ethylenique at a fonction carboxylique 
choisi parmi les monoacides. tels que I'acide acrylique, methacrylique. crotcnique 
isocrotonique, cinnamique. les diacides. tels que I'acide itaconique, ftimarique' 
maleique. citraconique, les anhydrides dacides carboxyliques. tels que I'anhydride* 
maleique et les hemiesters de diacides. tels que les monoestere en Ci a C4. des 
acides maleique ou itaconique. ou Icuns melanges. 

b) eventuellemcnt d'au moins un monomere a insaturation Ethylenique et a 
fonction suifonique choisi parmi I'acide acrylamido-methyl-propane-sulfcnique le 
methallylsulfonate de sodium, les acides vinyl suifonique et les acides styr6ne 
suifonique ou i fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methaciylate 
d'ethylene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
d-acrylate d'ethylene glycol, le phosphate d'acrylate de propylene glycol et leurs 
ethoxylats ou leurs melanges. 

c) eventuellcment d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et sans 
fonction carboxylique. choisi dans le groupe constitue par les esters des acides 
acrylique ou methaciylique. tels que les aciylates ou methacrylates de methvie 
Ethyle. butyle, 2-ethyI-hexyle. ou par I'aciylonitrile. le methacTylonitrile, I'acetete 
de vmyle. le styrene. le methylstyrene. le diisobutylene. la vinylpyrrolidone. la 
vinylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que raciylamide le 
methacrylamide ou leurs derives substitues comme le dimethylaminopro^le 
acrylamide ou m6thaciylamide. les esters aciyliqucs ou mdthacryliques de glycol, 
le methacrylamido-propyl -trimahyl ammonium chlorure ou sulfate, le 
methaciylate de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs 
homologues en acrylate et en acrylamide quatemises et/ou le 
dimethyldiallylammonium chlorure. 



d) d'au moins un monomere oxyalkyl^ a insaturation ethylenique et terming par 
une chaine hydrophobe, de formule g6n6rale (i) : 
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.(CH2_CH__0)m_(CH2_CH2_0)r»_(CH2_CFL_0)p q—R* 
Rl "^2 J 



dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inferieur ou egal 



a 100, 



- n represente un nombre de motifs d'oxyde d'ethylene inferieur ou egal k 100, 

- q un nombre au moios egal a I et teis que : 



0<q(n+m+p)< 100. 
^ u Rl ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe 
des esters acrylique, methacrylique, maleique, itacoiiique, crotonique, 
vinylphtalique ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple 
les acrylurethanne, methacrylurethanne, a-a' dimethyl-m-isopropenyl- 
benzylurethanne, allylurethanne, 

R* represente le radical hydrophobe tels que les groupes lin^aires ou 
ramifies alkyie, alkylaryle, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes 
de cariwne ou les dialkylamines ayant au moins 22 atomes de carbone 



et en ce qu'il a une viscosite specifique au plus egale a 25. 

2/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 1 caract6isee 
en ce que le copolymere est constitu^ : 

a) de 99 % a 10 % en poids d'au moins un monomSre a insaturation ethylenique et a 
fonction carboxylique choisi parmi les monoacides. tels que I'acide acrylique. 
methacrylique, crotonique, isocrotonique, cinnamique, les diacides, tels que I'acide 
itaconique, fumarique, maleique, citraconique, les anhydrides d'acides 
carboxyliques, tels que Tanhydride maleique et les h^iesters de diacides, tels que 
les mohoesters en Ci a C4, des acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges. 



le total des constituants (a), (b),(c) et (d) etant egal a 100 
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b) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a 
fonction suifonique choisi panni lacide acrylamido-methyi-propane-suJfonique, le 
methallylsulfonate de sodium. Ics acides vinyl suifonique et les acides styrine 
suifonique ou a fonction phosphorique choisi parmi !e phosphate de methacrylate 
d'ethyiene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
d^aciylate d'ethyiene glycol, le phosphate d'aciylate de propylene glycol et leurs 
ethoxylats ou leurs melanges. 

c) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation eAylenique et 
sans fonction caiboxylique, choisi dans le groupe constitu6 par les esters dcs acides 
acrylique ou methacrylique. tels que les acrylates ou methacrylates de methyle. 
ethyle, butyle, 2-ethyl-hexyle, ou par racrylonitrile. le methacrylonitrile, I'ac^tate de 
vinyle, le styrene. le methylstyrene, le diisobutylene, la vinylpyirolidone, la 
vinylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que lacTylamide' le 
mediacrylamide ou leurs derives substitues comme le dimethylaminopropyle 
aciylamide ou methaciylamide. les esters aciyliques ou methacryliques de glycol, le 
rnithacrylamidc^-propyl -trim^thyl ammonium chlorure ou sulfate, le m^thaciylate 
de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs homologues en 
aciylate et en acrylamide quatemiscs ct/ou le dim^thyldiallylammonium chlorure, 

d) de I % a 90 % en poids d'au moins un monomere oxyalkyle a insaturation 
ethylenique et termine par unc chaine hydrophobe, de formule gencrale (1) : 

R^(CH2_m_0)m_(CH2_CH2_0)n_(CH2_(^0)^ c^_R.' 
dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inftrieur ou 6gal 
A 100, . 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde d'ethyiene inferieur ou 6gal a 100, 

- q un nombre au moins dgal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)< 100, 

Rl I'hydrogene ou le radical m^yle ou ethyle. ' 
^2 I'hydrogene ou le radical methyle ou Ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe 
des esters aciylique, methaciylique. mal6ique, itaconique. crotonique. 
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vinyl phtalique ainsi que les insatures urethaxines tels que par example 
ies acrylurethannc, methaciylurethanne, a-a' dimethyl-m-isopropenyl- 
benTylurethanne, allylurethanne. 

v.R' represente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou 
ramifies alkyle, adkylaryle, arylallcyle, aiyle ayaat au moins 22 atomes 
de carbone ou les dialkylamines ayant au moins 22 atomes de carbone 

le total des constituants (a), (b), (c) et (d) etant egal a 100 

et en cc qu'il a une viscosite specifique au plus egaie a 25. 

3/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 2 caracterisee 
en ce que le copotymere est constitue : 

a) de 97 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a 
fonction carboxylique chotsi parmi les monoacides, tels que Tacide acrylique, 
methacrylique, crotonique. isocrotonique, cinnamique, les diacides, tels que Tacide 
itaconique, fumarique, maleique, citraconique, les anhydrides d'acides 
carboxyliques, tels que Tanhydride maleique et les hemiesters de diacides, tels que 
les monoesters en Ci a C4, des acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) de 0 % i 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a 
fonction sulfonique choisi parmi Tacide acrylamido-methyl-propane-sulfonique, le 
niethallylsutfonate de swJium, les acides vinyl sulfonique et les acides styrene 
sulfonique ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacrylate 
d*ethyiene .{glycol, le phosphate de methaciylate de propylene glycol, le phosphate 
d'acrylate d'6thylene glycol, le phosphate d'acrylate de propylene glycol et leurs 
dthoxylats ou leurs melanges, 

c) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethjrldnique et 
sans fonction carboxylique, choisi dans le groupe constitue par les esters des acides 
actylique ou methacrylique, tels que les acrylates ou m6thacrylates de methyle, 
ethyle, butyle, 2-cthyl-hexyle, ou par Tacrylonitrile, le mdthacrylonitrile, Tacetate de 
vinyle, le styrene, le methylstyrene, le diisobutylene, la vinylpyrrolidone, la 
vinylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que I'acrylamide, le 
m^thacrylamide ou leurs derives substitues comme le dimethylaminopropyle 
aciylamide ou methacrylamide, les esters acryliques ou methacryliques de glycol, 
le m^thacrylamido-profiyl -trim^yl amimonium chiorure ou sulfate, le 
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methacn^latc de trimly, ammonium 6thyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs 
homologues en ac^^late et en aczylamide quatem.ses et/ou ,e 
dim6thyldial ly lammonium chlorure, 

d) de 3 % a 50 % en poids d'au moins un monomere oxyalkyle a insaturation 
ethytemque et termine par une chalne hydrophobe, de fonnule generale (1) : 



i^(CH2_CH_0)„,_(CH2_CH2_0)„_(CH2_(^0)p1 
dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkyl^e inferieur ou egal 
d 100, 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde Methylene inferieur ou egal a 100 

- q un nombre au moins egal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)< 100. 

Rl I'hydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 I'hydrogene ou le radical methyle ou ahyle, 

R represente le radical insatur^ polym6risabIe. appaxtenant au groupe 
des esters aciylique. methacrylique. maleique. itaconique. crotonique 
vinylphtahque ainsi que les insatures urethannes tels que par exemplj 
les aciylurethanne. m^rylurethanne. a-a' dim^thyl^n-isopropenyl- 
benzjdurcthannc, allylurethanne. ' - 

R* repr&ente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou 
numfies alkyle. alkylaiyle. aiylalkyle. aiyle ayant au moins 22 atomes 
de carbone ou les dialkylamines ayant au moins 22 atomes de carbone 

le total des constituants (a), (b). (c) et (d) etant egal a 100 
et en ce qu'il a une viscosite speciftque au plus egale a 25. 

4/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon IW quelconque des 
rcvimdications 1 a 3 caract^s^ en ce que le copolymdre est sous forme acide ou 
partiellement ou totalement neutralist par un ou plusieurs agems de neutralisation 
disposant dune fonction monovalente choisis dans le groupe constitu6 par le. 
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cations alcalins, en particulier le sodium, le potassium ou rammonium ou encore les 
amines primaires, secondaires ou teitiaires aliphatiques et/ou cycliques telles que la 
stearylamine, les ethanolamines (mono-, di-, triethanolamineX la mono et 
diethylamine, la cyclohexylamine, la methylcyclohexylamine et/ou par un ou 
plusieurs agents de neutralisation disposant d'une fonction polyvalente choisis dans 
le groupe constitue par les cations divalents alcalino-terreux, en particulier le 
magnesium et le calcium, ou encore le 2dnc, de meme que par les cations trivalents, 
dont en particulier raluminium, ou encore, par certains cations de valence plus 
elevee. 

5/ Suspension aqueuse de matieres minerales scion Tune quelconque des 
revendications 1 a 4 caracterisee en ce qu*e]Ie contient 0,05 % a 5 % en poids de la 
firaction sechee du copolymere par rapport k la masse seche de la ou des substances 
minerales. 

6/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune des revendications 1 a 5 
caracterisee en ce que la ou les matieres minerales sont choisies parmi les 
substances minerales a surface hydrophile chargee et preferentiellement choisies 
parmi les carbonates de calcium naturels ou synthetiques ou la dolomie ou les 
kaolins ou leurs melanges et tres preferentiellement parmi la craie, la calcite, ou le 
marbre. 

7/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 6 caracterisee 
cn ce que la matiere minerale est un carbonate de calcium et en ce qu'elle possede 
simultanement une limite d'ecoulement elevee et une viscosite BrooVfield faiWe 
pour une concentration en matiere seche d'au moins 45 % et preferentiellement d"au 
moins 6U %. 

8/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon I'une des revendications 1 a 5 
caracterisee en ce que la ou les matieres minerales sont choisies parmi les 
substances minerales a surface hydrophobe et preferentiellement choisie parmi le 
talc ou le mica ou leurs melanges. 

9/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 8 caracterisee 
cn ce que la matiere minerale est un talc ou un mica et en ce qu*elle possede 
simultanement une limite d'ecoulement elevee et une viscosite Brookficld faible 
pour une concentration en matiere s6che d'au moins 45 % et preferentiellement d'au 
moins 60 %. 
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10/ Suspension aqueuse de maderes min6rales selon les revend^cations 1 a 5 
caracterisee en ce que Jes maderes min^raJes sent un mdange de n,at,eres 
n^nera^ a surfa^ hydrophHe et/ou un .e.ange ,e .aH^res ..n.^Ies a JZ 

11/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune 
queiconque des revendications 1 a 10 dans le domaine papetier. 

12/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon la 
revendication 1 1 pour ia fabrication du papier. 

13/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon la 
revendication 1 1 pour la preparation de sauces de couchage. 

14/ Sauce de couchage. contenant outre les additifs usuels. une ou plusieurs 
suspensions aqueuses de matieres minerales seJon lune queiconque des 
revendications I a 10. t m ««» 
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